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ПРЕДИСЛОВИЕ

пространенными видами анализа Несмотря на бурное развитие физи

рогостоящих приборов и оборудования Они могут выполняться при

учебное определение сульфат иона осаждением ионом бария обычно
длится два дня из за медленного роста кристаллов осадка с>льфата
бария Однако это же определение можно выполнить за 4 ч, >скориз
рост кристаллов нагреванием

Предлагаемый справочник содержит рабочие методики (\ногие из
иностранной литературы, ранее не публиковавшиеся в советской печа
ти) титриметрических и гравиметрических определений элементов в
растворах, реактивах, в природных и производственных материалах хи-

и от наличия реактивов и приборов в лаборатории Приведены уравне

д ур

мическихВнаук<МТ С^Дшювой Г ^ ^ М а л



Часть
I

- ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

Г л а в а I ОКИСЛИТЕЛЬНО-

ВОССТАНОВИТЕЛЬНЫЕ МЕТОДЫ

(РЕДОКС-МЕТОДЫ)

АЗОТ (СОЕДИНЕНИЯ АЗОТА)

Соединения азота определяют броматометрически (гидроксиламин
NH2OH гидразин N2H4), перманганатометрически (гидроксиламин
NH2OH нитриты N 0 7 ) , иодометрически (нитриты N07), ванадометри-
чески (гидразин N2H4), дихроматометрически (нитраты N07) Н и т -

ака восстановлением и отгонкой его после растворения навески в кис
лотах В органических веществах азот определяют по Къельдалю или

Определение гидразина

Бромато метрический метод

3N2H4 + 2HBrO3 = 2HBr + 3 N 2 + 6 H 2 O

НС1 до 2 о \ ДобавляюТкЯ^муаН

Н\™олькГкапел\СТоХ%КногГраство°

калия КВгОз до обесцвечивания 1 мл раствора КВгО3 соответствует
8,01 мг гидразина

2 Примерно О 1 н раствор гидразина разбавляют 40 мл воды, всы
пают 03 г измененного в порошок мотабдата натрия (катализатор),
добавляют 10 мп 25 % ной Н,РО4 и нагревают до 60—80 °С При этом
раствор становится синим (темно синим) Титр>ют 0,1 н раствором
бромата ка тия К,ВгОз до ослабления окрашивания (это наступает при
мерно за 0 2 мл до конца титрования) Далее нитруют до обесцвечи
вания выжидая 30—40 с после добавления кал дой капли раствора
бромата

3 К раствору гидразина добавляют избыток 0 1 и раствора брома
та катая КВгО3 и концентрированную соляную кистот\ до концентра
ции НС1^20% Оставляют на 15 мин в закрытой кочбе добавляют

рашивания, затем ^добавляют 1 мл 0 5 °/0 ного раствора крахмата и до

Ванадатометрический метод

титрования в небо-тыном объеме воды, добавляют 30 0—50 0 MI 0 1 н



раствора ванадата аммония, нагревают раствор до 60—80 °С, переме-

Протекает реакция

N 2H 4 + 4VO^ + 12Н"1- = 4VO ? ++ N2 + 8H2O

После охлаждения добавляют к раствору 3—5 капель 0,2 % ного
раствора фенилантраниловой кислоты и титруют избыток раствора ва
надата аммония 0 1 н раствором соли Мора до исчезновения вишнево
красного окрашивания 1 мл 0 1 н раствора ванадага аммония соот-
ветствует 3,253 мг сульфата гидразина

Определение гидроксиламина

Броматочетрический метод

Проводят окисление до азотной кислоты Реакция протекает по урав-

NH2OH + НВЮз = НВг + Н2О + HNO3

иодометрически или арсенометрически
Ход анализа Отбирают 25,0 мл примерно 0 1 н. раствора гидрок

а, добавляют 50 мл 6 н раствора НС1 и 35,0—40,0 мч 0,1 л
б К В О Б б бй

с л а н а , д о б а я ю 50 л 6 р с р а С 5 , 0 , ,
раствора бромата калия КВгО3 Быстро закрывают колбу пробкой
Через 15 мин колбу охлаждают до 10 "С и добавляют в нее из бюретки

ль 0,1 % ного
итруют избыто

NaAsO2 доб 01 % о р

д р р

Перманганатометрический метод

реакции

2NH2OH + 4Fe3+ = 4Fe2+ + N 2 O + 4H+ + H2O

бу, через которую пропускается ток СО2 Добавляют' 30 мл насыщен-

до 300 мл водой и титруют 0 1 н раствором перманганата калия КМпО4

КМпО4 соответствует 16Р5°1 мг гидроксиламина51

Определение нитритов

П ер мангинат о метрический метод

5HNO2 + 2КМпО4 + 3H 2 SO 4 = K2SO4 + 2MnSO4 + ЗН2О + 5HNO3

вместимостью 250 мл и разбавляют до метки Отбирают из бюретх.

р я ч е Г н ^ о Г о 9)%ипеткой%5е0РМмчГщиготовтенного раствТра ни"



0,1 н раствора щавелевой кислоты (до обесцвечивания раствора) Затем
титруют избыток щавелевой кислоты 0,1 н раствором перманганата до

раствора перманганата 1 мл 0,1 н раствора КМпО4 соответствует
46 00 мг N 0 7 и л и 6 9 0 0 м г NaNO2

Подо метрический метод

Ход анагиза К раствору, содержащему 40—200 мг нитрита, добавля
ют избыток 20 0—50 0 мл 0 1 н раствора бромата калия и 5 мл коп
центрированной НС1 Колбу закрывают пробкой на 2—3 мин, изредка
взбалтывая Прибавляют 1—2 г иодида калия KI и титруют выделив
шийся иод 0 1 н раствором тиосульфата натрия (в конце с добавле
нием раствора крахмала) до исчезновения синего окрашивания

Определение нитратов

Нитрат восстанавливают раствором соли железа (II) до оксида азота
(II) и затем избыток железа (II) титруют раствором дихромата ка

Дихроштометрический метод

ку с двумя отверстиями В одно из них вставляют небольшую капель
ницу (пипетку с резиновой грушей) вместимостью ~ 3 мл Пипетку за

ку вводят рэствор молибдзтй в колбу (кэтзлиззтор) В другое отверстие
пробки вставляют согнутую стеклянную трубку (в виде буквы П), ча
ружнын конец которой погружают в раствор бикарбоната натрия
г^аНСОз для предохранения раствора от паров кислот из воздуха во

лаждения колбы с раствором
Помещают в колбу 0,1 -0,2 г анализируемого нитрата, добавляют

25,0—50 0 мл 0 2 н раствора соли железа (II) (FeSO4 7Н2О) в 1 ч
растворе H2SO4 Раствор соли железа (II) вводят в избытке не менее
50 % Добавляют 70 мл 12 н раствора НС1 Осторожно малыми пор
циями вводят 3—4 г бикарбоната натрия для вытеснения воздуха из
колбы и тут же закрывают колбу пробкой, конец стеклянной трубки
спускают в колбу (стакан) с суспензией 50 г бикарбоната натрия в
100 мл воды Раствор в колбе осторожно нагревают и дают ему кипеть
3 мин Добавляют из пипетки несколько капель раствора катализатора
и продолжают кипячение еще несколько минут (-10) Охлаждают

бикарбоната* 6 "" 6 " В Х 0 Л 0 Д П у Ю В 0 Д У ' Н

После полного охлаждения добавляют к раствору по 35 мл 6 i
раствора ацетата аммония на каждые 50 мл анализируемого раствора
и 3—5 мл концентрированной Н3РО4 Добавление ацетата аммония
снижает кислотность раствора до 1—2 н Полученный раствор объемом
100—150 мл медленно титруют 0,1 н раствором дихрома-а калия пр i
бавив 6—8 капель 1 % ного раствора дифениламина или дифенилбен
зидина в концентрированной H2SO4 Титр раствора железа (II) ус га

2 Для определения чалых количеств нитратов отбирают 25 0 мл



анализируемого раствора, содержащего ~50 мг нитрата, в коническую
колбу вместимостью 250 мт Добавляют 25,0 у л 0,2 н раствора сол i
железа (II) (растворяют 55 г сульфата железа FeSO4 7Н,0 в 100 мч
воды с добавлением одной капли 50 % ной H2SO4 После растворения

р
прибав

в чисто желтый цвет После охлажде! ия под струей воды
3—5 мл концентрированной Н3РО4, "Ю мт воды и снова

0,025 М раствора ферроина (индикатор) и титруют 0 1 (0 05) н рас
твором дихромата катая до перехода коричневой окраски в синезе
леную Парапетыю проводят хотостой опыт Индикатор (феррои I,
0 025 М раствор) готовят растворением 1,485 г о фенантрочина и
0 695 г с\1ьфата жетеза FeSO4 7H2O в 100 мл воды в мерной кочбр

Метод Къ

H,SO4 (1 2) От, рыт\
охлаждения добаг

Колбу Къечьдатя нагревают на стабом огне при закрытой пробке в

После охлаждения титруют избыток растворз кисюты 0 1 н растворов



К 1 о щелоч
добавпяют 2 г сплава Девард
ка) Подсоединяют колбу к п
капечьную воронку 5 добавля

ого или нейтрально
(50 % меди, 45 % г

:тиловым
vr N 0 7

' (см рис 1) Через

элбу прие 5 / и далс

Определение нитридного азота
Определяется в черных или цветных i
рении навески в кислоте нитридный аз
водородом с образованием ;
После ейтр

: металлах и спчавах При раст
азот восстанавливается атомарь
(NH3), а затем аммонийных COJ

кислоты

OI < жаропрочных сплавах

1 Помещают 0,5—1,0 г сплава в колбу для растворе!
эт 25 мл H 2 S O 4 (1 4) Колбу закрывают пробко]
шной той же кислотой, и нагревают до растворе(
1дают соли, то добавяют немного водь
легированной стали можно проводить

фение

гдующи добавлением !ЯМ 20 Ъ

эчб\ 75 мп 40 % ного рас

ют 20 0 MI 0 01 н

о фиолетовой окра!

раствора H 2 SO 4 Отгонку npoi

гную Титр раствора кислс



ния азота в сталях (рис 3) Из парообразователя с погружным эчгк
онагревателем / струя пара через резервную колбу 2 пост\пает в



резупьтате разряжения отсасывается в резеовн\ю кочбу 2 Прибор

Опреде гение в ниобиевых сплавах

Ход (хна шза Растворяют 1 г спчава при нагревании в 10 мл конценг
рироваиной H2SO4 с добавлением 2—3 г сульфата катия Растворение
производят в конической колбе вместимостью 50 мт закрытой ворон

центрированную щавиковую кислоту и 30 % ную Н2О2 затем раствор

Посте потного растворения образца раствор переводят через ка
печьную воронку в реакционную кочбу 4 (рис 4) вместимостью 500—

мл 40 % ного раствора гидроксида
гитровачия 6 наливают 25-30 мл ;

жидкость в сосуде

рия то из бюретк

ия окраситс
ого азота в

т 0 01 н ра
Ч

роксида нат
до приобре

зоронку в та

Титруют 0,01 i
i фиолетовой о

:я с фиоте
[ый раствор

р раствора



бавляют водой до 1 л

Определение азота в органических веществах

Определение элементного азота проводят методами ¥
Дюма Определение по Къельдато основано ьа разложе

По году Къе
«розосое; един

соединениях, гидраз.
нений в ходе реакции кроме аммиака образуются свободный азот и ок-
сиды азота Метод не позволяет определять азот, когда он находится
в составе ароматического ядра (пиридин, хинолин)

Для определения азота по методу Дюма органическое вещество
сжигают в присутствии окислите чя в токе инертного газа Количество
освободившегося газообразного азота измеряют в нитрометре
Метод Къельдаля
Ход анализа 1 Испытуемое вещество 0 5—5,0 г (в зависимости от со
держания азота) помещают в колбу Къельдаля вместимостью 500 мл
(рис 5 а) Добавляют в колбу 20 ьп концентрированной H2SO4 и за-



ют нетотно колбу стеклянной грушей с

ой ртути (Пары ртути — си чьный яд

Ч^уТкреГт
шкафу слабо нагревают на ма там пламени горелки Нагревание ведут

мере прекращения бурной реакции) и в течение 15 мин малыми пор
циями вводят в колбу 10 г безводного сульфата калия Нагревание
продолжают 2—3 ч пока раствор не станет прозрачным и бесцветным

После охлаждения жидкоегь осторожно переливают в перегоннуо
б б и аммиака (см рис 5,6) Кочбу Къечьдаля

й порциями по 10—12 мл, одновременно об

ют в перегонную колбу (возможно разогревание и вскипание). Пере
гонную колбу закрывают пробкой с капельной воронкой 5 и брызго
улавливателем 2 В колбу приемник 4 наливают 100 0—150 0 мл 0 1 н
раствора H2SO4 и добавляют 2—3 капли раствора индикатора мети

кость, находящуюся в ко i6e Перед сборкой прибора в перегонную

1 % ного раствора фенолфта

:ный цвет С раствором NaOH
с>1ьфита натрия (ши 10 мч

агрев усиливают до бу

створа H2SO4 Отгоняют 100—15о' i

вую 1 мл 0,1 н раствора кислоты соотвстсть>ст 14 01 мг азота
2 Для определения азота в амино нтпро и циано соединениях

растворяют в колбе навеску вещества в 15 мл фенилсерной кислоты
при счабоч нагревании После охлаждения добавляют 1—2 г тиосуль-
фата натрия для переведения нитрофенола в аминофенол После раз
чожения навески добавляют еще 10 мч концентрированной H2SO4 и
каплю металлической ртути в качестве катализатора Медченно нагре



1 Пиридин i

Растворяют 20 г пятиоксида фосфора Р2О5 в 50 мл концентрированной
H2SO4, а также 4 г фенола в нескольких миллилитрах концентрирован
ной H2SO4 Растворы смешивают доводят концентрированной H2SO4 a.o

Метод Дюма
Ход анализа. Определение проводят в ус
азота (рис 6) Кварцевая трубка 2 нал
металлической медью в виде обрезков и
няется с микроазотометром 5, содержа!
сида калия КОН, до самого верхнего к

;ля микроопределения
оксидом меди (И) и
или фольги и соеди
ный раствор гидрок

грубку для сожжения
пропускают

роазотометр
Помета

трубку для

ком оксида

из оаллона

сжигания, которая

меди (II)
ди (II), и
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открыва

Д УIV си 2
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Мешают As (III), Ge (IV), Pb (II), Mg (II), Ca (II), Ni (II),
l (II), Cd (II), Bi (III), Mn (II), Co (II), P3f

газа в азотометре В объем азота по азотометру вводят эмпирическую
поправку на кажущееся увеличение объема вследствие смачивания сте
нок узкой трубки 40 % ным раствором КОН Объем азота приводят к

АЛЮМИНИЙ

бензоатом аммония, а затем определяют броматометрически

Определение А13 + в растворе

Броматометрический метод

Осаждают ион А13+ 8 оксихинолином в присутствии ацетата аммончя
CH3COONH4 Осадок оксината растворяют в 4 н растворе НС1 и про
водят реакцию бромирования раствором бромид бромата Реакция
протекает по уравнению

А1 ( С „ Н 6 Ш ) 3 + 6Br2 + 3H+ = А13+ + 3C9H6Br2NOH + 6Br-

(П). , - „
лат Контроль

проводят по навеске чистого алюминия
Ход анализа В а ц е т а т н о м р а с т в о р е К слабокисло iy

раствору объемом 100—200 мл, содержащему ~0,1 г А13+, прибавляют
4 % ный уксуснокислый раствор 8 оксихинолина (примерно 15 MI на
каждые 50 мг А13+) Нагревают до кипения снимают с плитки и при

А1^+ТТнагревают еще 1O"MHH на кипящей^водяной бане Горячий pa

20 мл горячей НС1 (1 4) и нагревают до растворения осадка Вынч
мают тигель из стакана и обмывают его водой над стаканом

Для извлечения раствора из фильтровальной пластинки через ти
гель пропускают немного горячей НС1 (1 9), применяя отсасывание
Раствор доводят водой до 400 мл, охлаждают и добавляют избыток
0 1 н (или 1 н ) раствора бромид броыата После перемешивания да
ют постоять 30—60 с добзвляют 15 мл 20 /Q НОГО рэстворэ ИОДИДЙ
калия KI и титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия, добавляя
под конец титровзния 1 мл 0 5 % ного рзстворэ крнхмялэ 1 мл 0 1 и

В т з р т р а т н о м р з с т в о р е К рэствору пробы добэвляют
2 - 3 г винной кислоты, чтобы избежать осаждения \1 (ОН) 3 аммиаком
Добавляют 3—5 г хлорида аммония и нейтрализуют раствор аммиаком
(1 1) до слабого запаха После нагревания до 70 °С добавляют по

А1"+,Я1добавляют еще 1 мл "аммиака8 иР нагреваю! 5 мин Избытка ам
миака следует избегать Осадок отфильтровывают, промывают и далее
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Осаждение в присутствии винной кис юты дает кписта ллический,
легко фильтруемый осадок Необходимо соблюдать рН осаждения

Mg 2 + , щелочноземельных металлов и малых количеств Cd 2 - Возможно

Определение алюминия в магниевых сплавах
Бромид броматный метод

Ход анализа Помещают 1,000 г сплава (при содержании > 6 % А1—
05 г а при < 2 % А1 — 2 г) в стакан вместимостью 400 \п и растворя
ют навеску в 30 мл НС1 (1 1) Обмывают стенки стакана и продолжа
ют нагревание до полного растворения стружки Раствор разбавляю^

ления мути, которую растворяют д о б а в л е н а по каплям НС1 (1 1)
Добавляют 30 мл 20 % ного раствора ацетата аммония и 60 мл

Раствор с осадком нагревают до 70 °С и через_15 мин фильтруют

удаления 8 оксихинолина' (до получения бесцветных промывных вод)
Осадок растворяют на фильтре в 50 мл горячей НС1 (1 1) и промы

ра бромид бромата 1—2 MI Добавляют 10 мл 10 % ного раствора
иоднда катая и закрывают колбу пробкой Через 2—3 чич титруют вы

1,125 MI алюминия На цинк вводят поправку (посте его определения),

Р а с т в о р ы

8 О к с и х и н о л и н 5 % н ы й у к с у с н о к и с л ы й Растворяют
50 г 8 оксихинолина в 100 мл 70 % ной уксусной кислоты Раствор раз

КВгО3 и 50 г бромида калия КВг в воде Раствор фильтруют и раз
бавляют водой до 1 л Титр раствора устанавливают по 0 1 н раствору

150 мл и титруют 0 1 н раствором тиосульфата натрия, добавляя в кон
це титрования 3 мл 0,5 % ного раствора крлхмала

БРОМ

Свободный бром определяют иодометрически, бромиды (Вг~) — брома

(BrOJf ) определяют иодометрически
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Определение свободного брома
При кисчотности 0 1—2 н добавляют избыток иодида калия KI, выде
лившийся иод титруют раствором тиосульфата натрия Реакция проте
кает по уравнению

Br2 + 2 I - = 2 B r - 4 - I 2

Ход анализа В колб} для титрования с притертой пробкой пом^
щают исстедуемый раствор, добавляют 2—3 г иодида калия и закрыва
ют кочбу на 2—3 мин Добавляет равный объем 2 н раствора H2SO4

с добавлением 3 мч 0,5 % ного раствора крахмала в конце титрования'
1 мт 0 1 н раствора тиос> чьфата натрия соответствует 7 992 мг брома

Определение бромидов
Определение проводят в присутствии цианида катия KCN Уравнение
реакции

2Вг~ + Ю7 + 3 H C N + з н + = 2BrCN + ICN + ЗН.,0

Не мешают 1—2 г хчорида калия КС1
Ход анализа 1 Приливают к 50—60 мл анализируемого раствора

10 мл 1 н раствора цианида калия и концентрированной соляной кис
лоты, чтобы концентрация НС1 достигала 10—15 % Раствор титруют
0,1 н раствором бромата до исчезновения желтого окрашивания брома

аничинГи То" м ч Т Г н ^ а с т в о р а * 1 бромида Через зТ-бО^добавляют
1 г иодида качия и титруют 0 1 н раствором тиосучьфата натрия до

2 К раствору, содержащему 1—10 мг бромида добавляют 1—2 г
бикарбоната калия КНСО,, и 30—50 мч 1 % ной хлорной воды Раствор

Посте охлаждения сухой остаток растворяют в 100 мл воды, добав
ляют 10 мч 5 % ного расгвора фенола Череч 5 мин добавляют 1 г
иодида к а т я и 20—40 мл 20 °/о ного раствора H2SO4, еще через 5 мин

собом

Определение броматов

ВЮГ + 6 1 " + 6Н+ = Вг- + 312 + ЗН2О

Ход анализа К исследуемому раствору добавляют 2—3 г иодида
калия и доводят кистотность раствора (НС1 или H2SO4) до 1 н До

татазатор) и титруют вылечившийся иод 0,1 н раствором тиосульфата
натрия Стандартизацию раствора Na2S2O3 проводят по навеске х ч
КВгОз Мешают Ю ^ и другие окислители 1 мл 0,1 н раствора Na2S2O3

соответствует 2 132 мг ВгОГ



ВАНАДИИ

Определение ванадия (V) в растворе

Ванадий (V) определяют титрованием раствором соли железа (II)
Уравнение реакции

Vo~ + F e i + + 4H+ = VO 2 + + F e 3 + + 2Hf>

Мешают МпО~ и Се4+, их действие устраняют добавчением
1 % ного раствора азида натрия NaN3 (на холоду) Мешают также
Cr(VI), N 0 ^ " , B r O J n Т13+

Ход анализа 1 К анализируемому раствору объемом 25,0—50,0 мч
добавляют 100 мл 10 М раствора H2SO4 и доводят водой до 200 чп
После охлаждения добавляют одну каплю индикатора 0,025 М раство-
ра ферроина и титруют 0,1 н раствором соли Мора в 1 н растворе
серной кислоты до перехода зечено готубого окрашивания к красно
зеленому

2 Для определения ванадия в присутствии хрома (III) к 25,0-
50,0 мл раствора ванадия (VO2-) добавляют 4 мл 10 М раствора сер-
ной кистоты и по каплям 0 1 н раствор пермаьганата качия КМпО4
для окисления ванадия (IV) до ванадия (V), что определяется по ус
тойчивой розовой окраске, сохраняющейся не менее 2 мин Дчя разру
шения избытка КМпО4 добавляют по к а т я м 05 М раствор нитрита
натрия до исчезновения розового окрашивания Дчя разрушения из
бытка нитрита добавляют 5 г сухой мочевины (карбамида) а также
100 мл 10 М раствора H2SO4, разбавляют раствор до 200 мл и титру

3 Кисши раствор (содержащий 9 н H2SO4) пропускают через ре

цинком Э-ноат собирают в колбу приемник с 30 мл 10 % ного раствора
железо аммонийных квасцов с 4 мл концентрированной Н3РО4 Восста-
новченный Fe'+ титруют 0 1 н раствором перманганата калия КМпО4
ичи 0,1 н раствором дихромата калия К2Сг207 с индикатором дифенил
аминосульфонатом 1 мл 0,1 н раствора КМпО4 или К2Сг207 соответсг
вует 1,698 мг ванадия или 3 031 мг \ 2 О 5

Все вачентные формы ванадия в редукторе восстанавливаются до
ванадия (II), например

2VO+ + 3Zn + 12Н+ = 2V'+ + 3Zn'+ -f 6Н2О

V2+ + 2Fe3+ -f 2H2O = VO_!+ + 2Fe" + + 4Н+

Мешают металлы, способные восстанавчиваться цинком Сг (VI),

Определение ванадия (V) и хрома (VI)
при их совместном присутствии

Ход анализа К анализируемому раствору (25,0 мл) добавляют 9 н
раствор H2SO4 до получения кислотности равной 3 ч Прибавляют
5 мл концентрированной Н3РО4 4—5 капечь раствора индикатора ди
фениламиносульфоната бария и титруют сумму ванадия и хрома 0,1 н
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Дчя определения ванадия к оттитрованному раствору прибавляют
0,1 н раствор перманганата качия КМпО4 до почучения слабого розо
вого окрашивания и дают постоять две минуты Добавляют 2 мл 1 % ного
раствора азида натрия NaN3 и взбалтывают, через 4 мин добавчяют
5 щ концентрированной Н3РО4, 20 мл 25 % ного раствооа H2SO4 3—4
капта раствора дифениламиносульфоната бария и титруют ванадат

ств)ет 5 094 мг ванадия т и 18 188 мг V2O5

Определение ванадия в ниобиевых сплавах

которого восстанавливают добавлением нитрита натрия Для разруше
ния избытка нитрита добавляют мочевину (карбамид) Ванадий (V;
титруют раствором сучьфата железа (II) с применением фенилантра

Ход анализа Растворяют 0 1—0,5 г спчава в пчатиновой чашке в
5—10 \п концентрированной фтористоводородной кислоты, добавляя
по к а т я м концентрированную HNO3 Посче полного растворения до
бавляют 10 мл концентрированной H2SO4 и выпаривают дважды до па
ров серной кис юты Добавляют 1 г сухого фторида аммония и перз
водят содержимое чашки небольшим объемом воды в коническую кол
бу вместимостью 250 мт Раствор доводят водой до объема —100 мл,
прибавчяют по к а т я м 0 1 н раствор КМпО4 до появления устойчивой
слабо розовой окраски Через 5 мин добавляют по к а т я м 1 % ный

п^ГГ^^Т^^мттшы^рб^д^) Черет" ̂ -Тмин Рдо
бавляют 20 мл концентрированной H2SO4, 4—5 капель 0 2 % ного ра
створа феннчантраниловой кислоты и титруют фиолетовый раствор
0 02 н раствором сульфата железа (II) до перехода окраски в зеле
НУЮ 1 мт 0 02 н раствора сучьфата железа (II) соответствует 102 мг

Ф е н и ч а н т р а н и л о в а я к и с л о т а , 0 2% ный Растворяют 0,2 г
индикатора при слабом нагревании в 100 мл воды содержащей 0 2 г
карбоната натрия Na2CO3

С у л ь ф а т ж е л е з а (II), 0,02 н Растворяют 5 7 г сульфата же
леза (II) (FeSO4 7Н2О) в 100 мл H2SO4 (1 4) и разбавляют водой
до 1 л Титр раствора устанавчивают по стандартному образцу ичи по

Определение ванадия в черных металлах

Ход анализа Растворяют 0,5-1 0 г чугуна или стали (не содержащих
вочьфрам) в 60 мл H2SO4 (1 4) и 10 мл концентрированной Н3РО4
По окончании растворения раствор окисляют (железо и карбиды) до
бавлением по каплям концентрированной HNO3 до прекращения вспе
нивания Раствор выпаривают до появтения паров серной кислоты Ot
таток после охлаждения растворяют в 200 мл воды при нагревании

добавчяют 5 мл раствора сочи Мора (12 г/л)
Для окисления ванадия прибавляют по каплям раствор перманга-

ната калия (10 г/л) до появления устойчивой розовой окраски Чероз
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створа нитрита натрия (50 г/л) при непрерывном перемешивании До
бавляют 2 г сухой мочевины (карбамида), 80 мл H2SO4 (1 1) и снова

створа фенилантраниловой кислоты (см выше) и титруют розово фио
летовый раствор 0,01 н раствором соли Мора до перехода окраски в

мония^ита по , н раствору ванадата аммония или дихромата калия

Для определения в сталях и чугунах, содержащих вольфрам, ра
створяют 0 5—10 г образца в 40—60 мл НС1 (1 1) После растворе
ния прибавляют 10 мл концентрированной HNO3 и нагревают при 80-
90-С до полного выделения вольфрамовой кислоты (осадок желтого
цвета) Добавляют 100 мл горячей воды, нагревают до кипения и даюг
осадку отстояться в течение 30 мин Осадок отфильтровывают через
фильтр синяя лента с фильтробумажной массой и промывают 8—10 раз
горячей НС1 (1 9) К фильтрату добавляют 25—30 мл H,SO4 (1 1) и

200 мл воды добав шют 10 мл концентрированной Н3РО4 затем прово
дят определение как описано выше (начиная с окисления ванадия ра
створом перманганата)

Осэдок вочьфрймовой кислоты может ЧЙСТИЧНО содержать эдсор

при 800 °С, затем сплавляют с 2—3 г карбоната натрия в течение
10 мин при 1000—1100 °С Плав выщелачивают в 80—100 мл воды,

Определение ванадия в феррованадии

Ход анализа Т и т р о в а н и е р а с т в о р о м с о л и М о р а с пр

0,25 г феррованадия в колбе вместимостью 500 мл в 25 мл H2SO4 (1 4)

паров серной кислоты Растворение высококремнистого феррованадия
проводят в платиновой чашке обработкой концентрированной фтори
стоводородной кислотой

Остаток после охлаждения растворяют в 100—150 мч горячей воды
охлаждают, добавляют 5-10 мл концентрированной Н3РО4ц и по кап

зового окрашивания Через 1—2 мин добавляют по каплям раствор нит
рита натрия (50 г/л) до исчезновения розового окрашивания затем

рез 1 мин добавляют 100 мл H2SO4 (1 2), 6 капель 0 2 % ного раство

феррованадия в конической колбе вместимостью 500 мл в 25 мл H2SO4

(1 4) Окисляют раствор 3—5 мл концентрированной HNO3 и выпари

центрированной Н3РО4 и 150 мл воды, нагревают и взбалтывают до
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эастворения солей После охлаждения добавляют по каплям 0,1 н ра-
,твор перманганата калия до получения устойчивой розовой окраски

:тановления ванадия'(V) До ванадия (IV) Через 1 мин добавляют
30 мл раствора надсернокислого аммония (150 г/л) и перемешивают в

(IV) 0,1 н раствором перманганата калия до слабо розового окрашн

Определение ванадия в лигатуре алюминий — ванадий
Л.оо анализа Растворяют 2 г сплава, В 30~™35 MI HC1 (1 1) с добс
лением 3—4 капель концентрированной HhO 3 После растворения ;
бавляют 15 мт концентрированной H2SO4 и выпаривают раствор

ния добавляют 5 мл концентрированной Н 3РО 4 и по к а т я м 0,1 н j
створ перчанганага калия до появления устойчивого слабо розовс
окрашивания [о числение ванадия до (V)] Через 10 мин избыток ш

те обесцвечивания раствора 3 г сухой мочевины (карбамида)

дифениламина в "KoWn^pTpo^aHHori^SO! и™" 3—4 капли°0 2 ""не
раствора феннлантраниловой кислоты с 0 2 % карбоната натрия Ti

ВИСМУТ

Определение Bi3^ в растворе

Брочаточетрический метод

бромид бромата
Ход анализа Раствор нитрата висмута, содержащий до 100 мг Bi 3 x ,

посте добавления 3—5 г винной киспоты нейтрализуют концентриро

этом не должно выпадать осадка Добавляют 5—10 мл 2 н раствора
уксусной кислоты и 2 г сухого ацетата натрия CH3COONa 3H2O для
создания буферности в растворе Проводят осаждение Bi 3 + 4 % ным

в избытке (до появления окрашивания раствора над осадком) На
гревают до кипения дают осадку отстояться и горячий раствор фильт
руют Промывают осадок юрячей водой до исчезновения окрашивания
промывных вод Затем осадок растворяют на фильтре в 10 % ном ра
створе НС1, содержащем 2 % винной кислоты К охлажденному раство
ру добавляют 2—3 капли 1 % кого раствора индигокармина затем из
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быток 0,1 н раствора бромид бромата до перехода окраски из си!
в желтую и еще 1—2 мл Добавляют 10 мл 10 % ного раствора ИОДР
катия и закрывают колбу притертой пробкой Титруют иод 0 1 н

бавтяя в конце титрования 3 MI 0 5 % ного раствора крахмала 1
0 1 н раствора бромид бромата соответствует 1,743 мг висмута

отфитц

2 К кис пому раствору Bi*+ добавляют концентрированный аммиг

нтри?оПва1шоРй ^сТ^аУемю^^утньГй раствор"дПипенияТпо ка!

ды, при этом в силу гидротиза выпадает осадок оксихлорида ви

BiCl3 + Н2О = BiOCl + 2HC1

рицатечьной реакции на ион С1~ Осадок на фильтре растворяют
мл горячей концентрированной НС1, промывают фичьтр водой ра:

вляют раствор до 200 мл и нагревают в колбе с подводкой угле™

7 1 ^ ^
блестящей, реакцию восстановления считают законченной

Bi3+ -f 3Cu = Bi + 3Cu+

под током СО2,
Мпромь1ва°ютаводо1й Т

с

аЛНС1 П 20) Титруют в фильтра!
ион Си"1" 0 1 н раствором брочата калия после добавления 2—3 капе!

розовой в синюю (голубую)

6Си+ + ВгО7 + 6Н+ = 6Си' + + Вг~ + ЗЫ2О

1 млТТ^рТство'рТ К^гоГсоответТтвуетХэбб мг"висмута" С В И Н Ц

Ход анализа К 1 н раствору HNO3 объемом ~ 2 0 MI, содержащем
100—250 мг Bi3 + в коническую колбу с притертой пробкой добавляю
20 мл улороформа и раствор индикатора 3 капли раствора метили
молбляу и одну каплю раствора метиленбляу Титруют 0,1 н раствс

оксалата аммония соответствует 13, 933 мг висмута

(NrH4) C2O4 Н2О в воде и разбавляют водой до 1 ч в мерной колбе
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KMnO4

И н д и к а т о р Растворяют 0 1 г метилснбляу в 100 мл 6 0 % но
го этанола и 1 г мстилентимолбляу в 100 \п воды

Ход анализа К раствору пробы, содержащему до 200 мг Bi3 + добав
ляют 100 чг порошка металлического ачючиния и 40 мл 3 н раствора
гидроксида катая КОН Дают 20 мин постоять при взбачтывании раст
вор разбавляют водой и кипятят до коагуляции осадка металлического

бесцветной и прозрачной При этом висмут восстанавливается до ме

Bi 3 + + Al = Bi + Al3+

Осадок висм\та отфильтровывают, промывают водой и растворяют
в 15 мп раствора хлорида железа (III) Добавляют 15—20 мч H2SO4
(15) и титруют восстановленное железо (ион Fe 2 J ) 0,1 н раствором

да Сравнение реакции окисления висмута

Bi + 3Fe 3+ = Bi 3+ + 3Fe2+
Возможно также титрование 0,1 н раствором дихромата катая

К 2Сг 20 7 с индикатором дифениламином 1 мт 0,1 н раствора КМпО4

ил! К,Сг2О, соответствует 6 966 мг висмута

Х л о р и д ж е л е з а (III) Растворяют 200 г хлорида жечеза (III)
FeCl3 6Н2О и 250 мт концентрированной НС1 в воч.е и разбавляют

С м е с ь Ц и м м е р м а н Р е й н г а р д т а Растворяют 70 г сучь
фата марганца (II) MnSO4 7H2O в 400 мл воды, добавляют 130 \п

ной Н3РО4, раствор разбавляют водой до 1 ч

ВОДОРОД

Определение иона Н+

ИоОочетрический метод

6Н+ + 51~ + Ю 7 = 3 1 2 + З Н 2 °

Ход анал1за К исследуемому раствору добавляют 1 г иодида ка
лия KI и 0,2 г иодата калия КЮ 3 Выделившийся иод титруют 0 1 н
раствором тиосульфата натрия, как обычно 1 мл 0,1 н раствора тио
сульфата натрия соответствует 0,1008 мг Н+

Определение пероксида водорода

Перманганатометрический метод
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5Н2О2 + 2КМпО4 + 3H2SO4 = 5О2 + 2MnSO4 + K2SO4 + 8Н2О

Ход анализа Отбирают 10,0 пероксида водорода (-30 % ного) в

бирают пипеткой 10,0 мл раствора в стакан, разбавляют водой до 200—

манганата калия КМпО4 до2 получения устойчивого слабо розового ок

ргшивания 1 мл 0,1 н раствора КМпО4 соответствует 17008 мг Н2О2

Если анализируемый препарат содержит в качестве консерванта

определение следует проводить иодометрически

Иодометрический метод

Н 2 О 2 +2К1 + H2SO4 = K2SO4 + I 2 + 2Н2О

Ход анализа Разбавляют 10 0 мл препарата в мерной колбе до
100 мл Отбирают 10,0 мл раствора в колбу для титрования, добав
ляют 5 мл H2SO4 (15) и 1 г иодида калия KI Колбу закрывают проб
кой и дают стоять ~0,5 ч Титруют выделившийся иод 0 1 н раствором
тиосульфата натрия до получения светло желтого окрашивания, после

бавлсния H?SO4 и KI, в этом случае титрование раствором тиосульфата

встств\ет 1,7008 мг Н2О2

Цериметрический метод

Ход анализа Разбавляют 10,0 мл пероксида водорода до 100 мл в
мерной копбе Отбирают 10 0 мл раствора в колбу дпя титрования до
бавляют 5 MI H2SO4 (1 5) и одну каплю раствора индикатора феррои
на Титруют 0,1 н раствором с\льфата церия Ce(SO4)2 до перехода ок
раски из красной в бледно голубую, 1 мл 0,1 н раствора Ce(SO4)2

соответствует 1,7008 мг Н,О2 Присутствие НС1, HNO3 или СН3СООН

ВОЛЬФРАМ

нено восстановпение вочьфрама до какого пибо определенного состоя
ния и полное отдечение его от мешающих эчементов (Те Мо и др )

ЖЕЛЕЗО

Определение Fe ( I I ) в растворе

Ион Fe'+ титруют раствором перманганата калия КМпО4 Уравнение
реакции

5Fe2+ + МпОГ + 8Н+ = 5Fe3+ + Мп2+ + 4Н,,О

Ход анализа Отбирают 25,0 мл -0,1 н сернокистого раствора
иона Fe2+, добавтяют 10 мл H2SO4 (1 4), разбавляют до 200 мл и ти
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комплекс 1 \n 0 1 н раствора3 КМпО4 соответствует 5,585 мг железа

бс июго хлора Для устранения такого окисления к титруемому

Р а с т в о р

ского сульфата марганца MnSO4 7Н 2 Ов400мл воды добавляют ПО мт

Дихромато метрический метод

10 млаТн"3раствора П£О*(™ТнС\)*™Ь™1 концентрированпои^РОл
и 6—8 капель 0 2 % ного раствора дифениламином льфоната натрия (или
1 % ного раствора дифениламина в концентрированной H2SO4) Титр\
юг 0 1 н раствором дихромата калия К2СГ2О7 до nepexoia окраски in

6Fe2+ + C r 2 O 7

2 - + 14H+ = 2Cr 3+ + 6Fe3+ -I- 7Н2О

О ЗК 1 мл индикатора 1 % ного раствора р фенетидина, 2 г с\хого би*

ного кислорода и да лее3 добавляют 3 г с\хого фторида аммония N'H4F
дтя стабилизации Титруют 0,1 н раствором дихромата калия К2Сг,О7,

Ход анализа Отбирают 25 0 мл ~ 0 1 н раствора соли Fe2~ добавляют
5 мл концентрированной H2SO4, 3—5 капель 0 2 % ного раствора фь

С дифениламиносульфопатом натрия (добавляют 3—5 капель 1 % ного
водного раствора) титруют до получения красно фиолетового окраши

Ванадатом титр}юг малые концентрации ионов Fe°^, применяя
0 05, 0,01 и 0,001 н растворы
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Периметрический метод

Ход анагиза В 150 мл 1 М раствора H2SO4 должно содержаться 15—

дикатора ферроина и титрмот 0 1 н раствором счльфата цеГ'ия Ce(SO4)2

до перехода окраски от розовой к бесцветной Уравнение реакции

F e 2 + + С е 4 + = F e 3 + -J- Се э~

винной, лимонной) и иона фторида F " В присутствии фосфат иона РО^~

СеО(Ь^"ост\етс™ет™585И Смг°жме"а Р Э С Т В ° Р а

Определение хлорамином Т

Ход анализа 1 Добавляют к 25 мл раствора содержащего 0 1—0 2 г
иона Fe2+, 2 мл H2SO4 (14) и 10 мл 0 1 н раствора фторида натрия

нагревают до 40 °С, добавляют 2—3 капли раствора индикатора инди
гокармина и титруют 0 1 н раствором хлорамина Т до перехода синей
окраски раствора в зелен>ю 1 мл 0,1 н раствора хлорамина Т соответ
ств>ет 5,585 мг железа

2 Навеску соли железа (II) растворяют в 50 мл НС1 (11) в ко
нгческой колбе с притертой пробкой Добавпяют 5 мл 0 02 М раствора
однохлористого и°Да 1 С ^ 5 м л хлороформа и титруют 0 1 н раствором

закрывают пробкой и взбалтывают Продолжают титрование при силь
ном взбалтывании _до тех пор, пока окраска слоя хтороформа не пе

Р а с т в о р ы

75 мл воды Добавляют 75 чч концентрированной НС1 и 10 мт хлоро
форма или тетрахлорида углерода Далее добавляют 0,1 и раствор

пока слой органического растворителя не приобретет тишь счабо фио
летовое окрашивание Раствор следует хранить в темноте

бавляют раствор водой до 1 ч Титр раствора устанавчнвают по раство
рv' мышь51ковис1ого ангидрида или по раствору тиосучьфата натрия

Иодатометрический метод

ХоО анализа К 25 0 мл аначизируемого раствора Fe 2 + (примерно, 0,1 н)
добавляют 6 мл раствора однохлористого иода (см выше), разбавпяют
раствор водой до 50 мл добавляют 50 мл концентрированной НС1 и
5 мл тетрахчорида углерода Титр>ют 0 1 н раствором иодата калия
КЮ 3 до тех пор, пока потемневший вначале анализируемый раствор от
выделившегося свободного иода не просветлеет до бпедно коричневого
окрашивания Колбу закрывают стеклянной притертой пробкой и силь
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Определение железа ( I I ) в шлаках

Ход анализа Навеску шпака 1—2 г после

400 мл, насыпают в колбу 1—2 г карбоната натрия (безводного Na2CO3),

ружный конец одной трубки соединен с аппаратом Киппа, заправлен

Тищенко с 5 % ным раствором ацетата свинца Вторая трубка длин
ным наружным концом опускается в стакан с 50—70 мл 20 % ного
раствора карбоната натрия Na2CO3 10H,O

Через колб} проп) екают струю диоксида углерода СО2, встряхивая
при этом колбу, чтобы навеска была полностью взмучена в воде без об

достигается быстрое удаление из нее кислорода воздуха Продолжая
пропускание СО2 и нагревание, приоткрывают пробку и наливают в
колбу 50—80 мл H2SO4 (1 2) и снова закрывают колбу пробкой Колбу
нагревают до слабого кипения, не прекращая пропускания СО2 до пол
ього разложения шлака Следует наблюдать, чтобы количество жидко

диоксида кремния для разложения навески добавляют 3—4 г фторида
аммония или 3—5 мл концентрированной фтористоводородной кислоты
После разложения шлака раствору дают остыть под током СО2 Горло
колбы приоткрывают (усилив ток СО2) и вливают в колбу 200 мл све

добавляют 25 vi i насыщенного (5 % ного) раствора борной кислоты



IJsBOj для связывания фтор иона в прочный компчекс HBF4 Титруют
0,1 н раствором перманганата калия КМпО4 до устойчивого слабо ро
зового окрашивания Можно провести титрование 0,1 н раствором дихро
мата калия К 2Сг 20 7 с добавлением 6—8 капель 1 % ного раствора ди

Пробу ш и к а перед определением железа (II) необходимо освобо

ж^даз^ р а ^ ™
титроваться вместе с железом (II) шлака завышая результаты Опре
деления 1 мл 0,1 н раствора КМпО4 или К2Сг207 соответствует 7,185 мг
оксида железа (II)

определение металлического зкелезэ. в рудах или шлаках

Дихромате/метрический метод

Определение основано на избирательном растворении металлического

ванием сульфата железа (II) дихроматом калия
Уравнение реакции

Fe + CuSO4 = Си + FeSO4

Ход анализа Помещают 0,5—2 г пробы в сухую колб} вместимостью
150—200 мл, добавляют 15 мл 15 % ного раствора CuSO4 5H2O, 45 мл

свежепрокипяченной и охлажденной воды и слабо кипятят 15—20 мин,
тройская диоксид углерода СО2 Горячий раствор быстро фильтруют
через небольшую воронку Бюхнера с отсасыванием с двойным фильт
ром красная лента Фильтрат собирают в колбу для титрования вме
стимостью 500 мл, содержащую 15 мл H2SO4 (1 1) Осадок на фильтре
промывают 5—6 раз свежепрокипяченной и охлажденной водой К
фильтрату объемом 250—300 мл добавляют 2—3 мл концентрирован
ной Н3РО4 й титруют железо (II) 0,05 или 0 1 н раствором дихромата

бария до перехода голубой окраски раствора в грязно зеленою с фио

Определение Fe ( I I I ) в растворе

Ион железа (III) предварительно восстанавливают до ионов железа

ре Джонсами™ хайдом 7 дГуТвТлеТтногГоловТ^псГ^апртме^"™

Fe2(SO4)3 + H2SO3 + Н2О ^= 2FeSO4 + 2H2SO4,
Fe2(SO4)3 + Zn = 2FeSO4 + ZnSO4

( к а д м и е м ) в с е р н о к и с л о й с р е д е Если анализируемый
раствор кислый, то его нейтрализуют добавлением сухого карбоната
натрия Na2CO3 до почти нейтральной реакции и добавляют избыток
свежеприготовленного раствора сернистой кислоты (H2SO3) Через

Киппа), раствор слабо кипятят и отгоняют - 3 0 мл раствора, чтобы
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избыток SO2 Для испытания на полноту удаления
ходящий из колбы газ через пробирку со слабым

ором перманганата калия КМпО4 Если раствор не

концентрированной Н3РО4, разбавляют f
чабо розо
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П
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Очень удобно проводить восстановление
железа (III) электролитическим кадмием в ре
д\кторе Джонса (рис 8) Редуктор представ
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Рис 8 Редуктор Джонса верхнего \ровня кадмия, затем в__шаров\ю во

медленно по каплям (10 мл/мин) пропускают
его через стой кадмия собирая в колбу для титрования Колонку затем
промывают пропусканием разбавленной H 2 S O 4 (1 20) Нельзя дои>

1 (II раствором

лягь железо (II) и железо ( I I I ) , сначала титруют в отдельной алик

часть раствора через ред\ктор и титруют сумму жетеза (II) и желе
за (III)

Методика дает более точные результаты, чем методика восстановле
рия хлоридом олова (II) Мешают Ag+, As (III и V), Cr (III и VI),

Cu 2 +, Hg (I и II) , Mo (VI) NOJf Nb (V), Pt (IV), Sb (III) Se (VI),

Ti (IV), V (V), U (VI), \\ (VI), которын частично и та полностью вое



В о с с т а н о в л е н и е х л о р и д о м о л о в а (II) Реакция
проходит по уравнению

2Fe 3+ + Sn 2 + = 2Fe 2+ + Sn*+

ем хлорида ртути (II)

Sn'+ + 2Hg 2 + = Sn 4 + + Hg^+

Хлорид ртути (I) образует шелковистый осадок каломели Hg2Cl2,

\u (I и III), Cu2+, Mo (VI), Pt (IV), Sb (III и V), V (V) и W (VI)'
Ход анашза К кипящему сильнокислому раствору (6 н НС1) до

бавляют йо каплям 10 % ный раствор хлорида олова SnCl2 2H2O до
обесцвечивания и еще 1—2 капли избытка, но не более Поспе охлажде
ния добавляют 10 мл насыщенного раствора хлорида ртути (I) (cyie

вист'ый осадок хлорида ртути (I) Если хлорида олова (II) было до

Л 6 Ь "раствор р а з б а в л я ю т водой до 200 MI, добавляют 10 мл смеси

К.Сг2О7 или ванадата3 а ^ м о н м ^ Ы Щ Ь У о Г с ^ ^
ном или дифениламиносульфонатом натрия (можно и с фенилантрани
ловой кислотой)

Титанометрический метод

Раствор соли железа (III) титруют 0,1 н раствором соли TiCl3 или
Ti2(SO4) = Уравнение реакции

Р е з + + Т1 3 + = F e 2 + + Ti*+

Индикатором служит роданид калия KSCNT Мешают Си2"1", Мо

(VI), NCXf, Pt (IV), Sb (III) , Se (IV), V (V), W (VI) и органические

вещества Можно определять железо (III) в присутствии железа (II)
Ход анализа Отбирают 25,0 мл - 0 , 1 н раствора соли жечеза (III)

в колбу для титрования, добавляют 10 мл 2 и раствора H 2 SO 4 и нагре
вают раствор до 50—60 °С Добавляют 1 мл 10% ного раствора рода

NaHCO 3 для удаления воздуха из колбы Красно коричневый раствор

конечной точки титрования, когда окраска начнет ослабевать титрова
ние проводят по каплям при непрерывном перемешивании

25"мл 15—20%Вного раствора хлорида титана (III) кипятят 1 мин
с 50 мл 25 % ного раствора НС1 и посте охлаждения разбавтяют во
дой до 1 л, или 100 мл 15 % ного раствора с) чьфата титана (III) раз
бавляют 4 н раствором H 2 SO 4 до 1 л Растворы трехвачентного титана
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200—300 мл жидкой амальгамы цинка

IT в бутыль дня хранения растворов
Хранят растворы Ti (III) в склян

действия прямого солнечного све
та, в специальной установке (рис
9) Бюретка соединена с бутылью
сифоном ее напочняют раствором
через кран 2 Пространсгво над

СаО2°
Л(можноДН2), посыпающим из

аппарата Киппа, кран которого
всегда открыт

зку собирг

ром ( Т ;з+
бюретки и медленно пропуа

1 ч для удаления воздуха из
установки Кран бюретки за

Пег ГИТрОЕ
п р о п у с к а ю т С О 2 через >ci

е 15 м

<тодМеркуро иетрическш

нтъшя""железа^"11?)*

Hgj+ в присутствии рода

2 F e 3 + + Hg^+ = 2Fe 9 + + 2

i (II) Mei

Ион жечеза (III)

Ход анализа Отбирают 25,0 мл ~0,1 н раствора иона ЖЕ
(III), содержащего 0,2—1 н НС1 или H2SO4 или HNO3 разбав.
раствор водой до ~ 150 мл, добавляют 20 мл 25 % ного раствора р

нитрата ртути (I) до обесцвечивания Раствор Hg 2(NO 3) 2 добав.

взбачтывая раствор Наблюдают за тем, чтобы муть, образующая

при полном исчезновении розового окрашивания Появление серой :



Аскорбиночетрический метод

2Fe3+ + С6Н8О6 = 2Fe2-r + С 6Н 6О 6 + 2Н+

ХоЭ анализа Отбирают в кочб> для титрования 25 0 мч - 0 1 н
кислого раствора соли жечеза (III) добавляют 25 мл воды, нейтрали

ти, которую растворяют добавлением по каплям riC-Л (1 1) Нагревают
раствор до 60 "С, добавляют 1 мл 0 5 н раствора роданида аммония
(ичи калия) и титруют кроваво красный раствор до обесцвечивания

ляя его 0 1—0 2 мл 1 % ного раствора в 0,1 н растворе НС1 Окраска

Определение раствором хлорида олова (II)

Ход анализа Отбирают 25 0 мл раствора содержащего 10—150 i
ноь железа (III) в \зкогорл\ю колбу вместимостью 100 мч доС

О 1 н раствога роданида калия — индикатора и титруют 0 1 н раство

мония и продолжают титрование до перехода окраски из зетенои в
бчедно голубею

Р э с т в о р х 1 о р и д э о т о в з (II), 0 1 н

4—5 г карбоната натрия Na2CO3 для вытеснения воздуха из раствора
и склянки Взвешивают 12 г хлорида очова (II) SnCl2 2Н2О на 1 л

соли рэствор рэзоэвляют прокипяченной дистиллировэнной водой до

(II) В конце титрования добавляют 1 мч 0 5 % ного раствора крахма

Титрование проводят быстро без создания атмосферы \пенистого газа
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Определение железа в железной руде

Дихромат о метрический метод

Ход анализа Растворяют - 0 2 г железной р\ды в 20—25 мл концепт
рировашюй НС1 с добавчением 0 5—10 мл 1 0 % ного раствора хчори
да олова (II) SnCl 2 2Н 2О при нагревании ка песчаной бане до почно

2К2О раство[ ение происходит быстрее

шивании 10 % ный раствор хлорида очова (II) до почного обесцвечи

насыщенного (5 % ного) раствора хлорида ртути (II) HgCl 2 Через
10 мин прибавляют воды до 200 мл 25 мл смеси Кнопа затем 3—5 ка

красную) 1 мл 0,1 н раствора дихромата качия соответств\ет 5 585 мг

Трлднорастворимые руды предварительно сплавляют с пиросерно
кислым калием K2S2O8 и дачее ветдт ана шз как обычно

Р а с т в о р с м е с и К н о п а

Вливают 150 мл концентрированной H 2 S O 4 в 500 мл воды, после ох
лаждения добавчяют 150 мл концентрированной Н 3 Р О 4 и разбавляют

Меркурометрический метод

Ход анализа Растворяют 0 2—0,25 г руды в колбе вместимостью
250 мп в 20 мл концентрированной НС1, предварительно смочив навес

конщнтрированной HNO3 до окрашивания раствора в красно бурый

печь Обмывают стенки кочбы 20—30 мч вочы и кипятят раствор 2—

После охлаждения раствор разбавчяют водой до 150 мл добавчя
ют 20 мч 40% ного раствора роданида аммония (избыток NH4SCV
необходим для предотвращения образования белой м>ти каломели
H g 2 Cl 2 от взаимодействия Hgj+ с НС1) и сраз> же титруют 0 1 н раст
вором нитрата ртути (I) Hg 2(NO 3) 2

При добавлении раствора роданида аммония NH 4SC\ появляется



вор Hg(NCh)2 добавляют небольшими порциями до начата просветле

темной мути в титруемом растворе — признак перетитрования 1 мл
О 1 н раствора Hg,(NO 3) 2 соответствует 5,585 мг жечеза

K2SoOs, затем выщелачивают водой и да нее вед\т определение, как

Определение железа в марганцевой руде

*100 мл^доб'а'вляют о Т г сухого1 фторида натрия NaF.^O—25 мл кон

К горячему рзствору добэвляют по кэппям 10 7о ныи рзствор хло
рида олова SnCl2 2Н2О до обесцвечивания и еще избыток не более 1 —

мостью 500 мл обмывают стенки водой добавляют 5 мл насыщенного
раствора хлорной ртути (II) HgCl2 и после перемешивания оставляют

Ш Hg,Cb Раствор^Гзб^в^ют^одш^до 0 200—250^1° добав!яют25 мл

рзски в сипе фиолетов\ю 1 мч 0 1 и раствора K2Ci20 соответств\ет
5 585 мгжепеза

натрия NaF 10—25 мТ^нцентрированной НС1 аиЛнагреваютГ не^опу 3

т л о к восстановителя (А1 ити Zn) на фильтр красная лента Фитьтрат
собирают в коническую колбу вместимостью 500 мл стакан и фичьтр
промывают 6—8 раз водой разбавляют до 200 мл, добавляют 25 мл
смеси кислот (250 мл концентрированной H2SO4 750 мл воды и 50 мл
концентрированной Н3РО4), 2 MI раствора дифениламиносульфоната

перехода зетеной окраски раствора в сине фиолетовую 1 мл 0 1 н
раствора К2Сг,О7 соответствует 5 585 мг железа или 7 985 мг оксида
же шза Fe2O3

Определение железа в ферромарганце
(от 2 до 10 % и выше)

Дихроматометрический метод

Хоа анализа Навеск> 0 2—1 0 г пробы смачивают 3—5 \п воды, затем
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р^мв^^ГчоридГ'оло^ТТп)0 SnCl^ ЖгО^Гобесцвечивани^и избыток

(II) HgCl, (су'чемы), при этом образуется пебочьшой осадок хчорида
ртути (I) (каломечь) Раствор разбавчяют ю 250 мл водой добавляют
25 \п смеси кис-тот (250 MI концентрированной H2SO4 750 мл воды и
50 мл концентрированной Н3РО4), 2 мл раствора дифениламином чьфо

Г4^^11С^^^^В58Г/^1 ' *" ^ " раСТВ°ра Д"

Определение железа в ферромолибдене (30 % и выше)

Дихроматометричвский метод

Ход анализа Растворяют 0,25 г ферромолибдена в стакане вместимостью
400 мл в 20 MI смеси кислот (300 мл концентрированной HNO3 смешаны
с 900 концентрированной НС1) Растворение ведут при счабом нагре

концентрированный аммиак по каптям до осаждения с>чмы гидрокси

хлорида аммония Затем осадок растворяют на фильтре в 20—30 мч
горячей НС1 (1 1) в стакан, 1де производилось растворение Фичьтп
промывают 8—10 раз горячей НС1 (1 50) и выбрасывают В фильтра-
те снова осаждают сумму гидроксидов метаччов концентрированным
аммиаком Осадок снова отфильтровывают, промывают и растворяют,
как и в первый раз

Осторожно выпаривают раствор (от гидроксидов), не допуская
кипения до объема 20—25 мл К горячему раствору добавляют по кап
лям 10 % ный раствор хлорида олова (II) до обесцвечивания и 1—2

добавчяют 5 мч насыщенного раствора хчорида ртути (II) и остал

шелковистый осадок хчорида ртути (I) Раствор разбавляют водой до
200—250 мч добавчяют 25 мч смеси кчстот (250 мч концентрированной
H2SO4 750 мч воды и 50 мл концентрированной Н,РО4), 2 мл раствора
индикатора дифеничаминосучьфоната натрия (0 8 г/л) и титруют 0,1 н
раствором дихромата калия до перехода меченой окраски раствора в

Определение железа в феррохроме

Дихроматометрический метод

Ход анализа К навеске 0,5 г феррохрома в кочбу вместимостью 500 мл
приливают 20 мч воды, 10 мл концентрированной H2SO4 и нагревают
до почного растворения пробы Добавляют к раствору 2 мл концентри-
рованной Н1\О3 и кипятят до \дачения оксидов азота Есчи феррохром

ванноиРх<1орнойМкисчотыРНС104 Раствор разбавляют водой до 200 мч,
осторожно нейтрализуют концентрированным аммиаком до начала об
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ра надсе
кращения

H2SO4 (1 1) Раствор нагревают до
а нитрата серебра (2 5 г/л) и 20—30 м
исчого аммония (NH4)2S2O8 и нагрев

т осадок на фильтре в 30 мл горячей H2SO4 (1 4), собирая раствор
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К 600 \n H2SO4 (1 3) добавляют 55 мл перегнанной НС1 (плотное,ью
112) о5 MI концентрированном Н3РО4 и 290 MI ВОДЫ

Определение железа в гексацианоферрате (II)
[ F e ( C N ) 6 ] « -

Цериметрический метод

Ход анашза 1 Растворяют 1 г гексацианоферрата (II) в 100 мл воды,
добав1яют 10 мл концентрированной НС1 и одну каплю раствора щ
дикатора ферроина, титруют без подогревания 0 1 н раствором суль
фата церия Ce(SO4)2 до изменения окрашивания от коричневого оран

ветствует 3,684 мг K4[Fe(CN)6f или 4,223 мг K4[Fe(CN)6] 3H2O

2К4 [Fe(C\)e] + 2Ce(SO4)2 = Ce2(SO4) + K2SO4 -f 2K3[Fe(CN)6]

Мешают органические восстановите™ и ион роданида SCN-
2 К кислому раствору (~1 и H2SO4), содержащему - 1 0 г/т

Fe(CN)6 добавляют несколько капель 0 25 % ного раствора о фенач
тро шна и 0 1 М раствора хлорида жечеза (III) Титруют 0 1 н раство
ром сучьфата церия Ce(SO4)2 до чисто желтого окрашивания 1 MI
0 1 н раствора Ce(SO4)2 соответствует 3 684 мг K4[Fe(CN)6] или
2 120 мг Fe(CN)6

Перманганатометрический метод
Ход ана шза Кислый (1н H2SO4), содержащий 0,5—1 0 г coin в 300 MI,

в си iy образования ферроцнанида калия (III) раствор окрашивается в

ганата ^танавтавают по препарату х ч K4[Fe(CN)6] ЗН2О 1 мл 0,1 н
рствора КМпО4 соответствует 3,684 мг K4[Fe(CN)6] или 2 120 мг
FefCN),

Уравнение реакции

ЮН4 [Fe(CN)e] + 2КМпО4 + 3H2SO4 = 10H3 [Fe(CN)e] +

+ K2SO4 + 2MnSO4 + 8Н2О

Определение титрованием раствором сульфата цинка

Ход ана шза Растворяют 0 4 г со та K4[Fe(CN)6] в 50 MI кипящей воды

в конической колбе вместимостью 250 мл Добавляют 15 мл 20 % ного

K^TfCNbL 2 капли™ % ноп^^о^Г^^^Тмтг^в^тц^^а
рованной H2SO4 и медленно титр} ют 0 075 М раствором сульфата цин

окраски За 0 5 мч до конечной точки эквиватенгности скорость титро
вания не должна быть 6oiee 1 к а т и в минуту 1 \и 0,075 М раствора
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Растворяют 4,9035 г цинка марки ЦБ или ЦО, очищенного с по

гревании на водяной бане в 200 мл '20 % ной серной кислоты 'в фарфо

колбу вместимостью 1 л, разбавляют водой до метки и перемешивают

Определение ж е л е з а в гексацианоферрате ( I I I )

K 3 [ F e ( C N ) 6 ]

Иодометрический метод

2 [Fe(CN),]»~ + 2 1 - = 2 [Fe(CN)6]4- + I 2

акци яТсТорОяДетс™оИсаЯждениемХ2п [Fe (CN)°]

[Fe(CN) e]
4- + 2К+ + Zn'+ = K2 Zn [Fe(CN)6]

Мешают вещества, вступающие в реакцию с иод ионом

колбе с притертой пробкой вместимостью 500 мл Добавтяют 2 г поди
да катая и 5 мл 10 % ного раствора НС1 После перемешивания остав
ляют в покое на 1 мин Добавляют 3 г сульфата цинка ZnSO4 7H2O
растворенные в 10 мл воды, закрывают колбу пробкой и перемешива
ют Через 1 мин смывают пробку и титруют выделившийся иод 0 1 н
раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания добавтяя в конце
титрования 2- 3 мл 0 5 % ного раствора крахмала 1 мл 0,1 н раствора
тиосучьфата натрия соответствует 2,120 мг Fe(CN)6 или 3 293 мг
K3[Fe(CN)6]

ЗОЛОТО

Определение золота в растворе

Иодометрический метод

Ход анализа 1 В центрифужную пробирку отбирают водный раствор»
содержащий 2—3 мг золота (III) Добавляют 2 мл 40 % ного раствора
формальдегида и 0 5 мл 2 н раствора гидроксида натрия NaOH На
гревают пробирку на водяной бане 15 мин, посыпают поверхность жид

ленное металлическое золото Посте промываш я водой к осадку золота
добавтяют 1 мл концентрированной НС1, 2 00 мл 0 1 н раствора иода

растворения зотота и титруют обратным методом из микробюретки из
быток иода 0 1 н раствором тиосульфата натрия с добавтением раство
ра крахма та Необходимо параллельно проводить хо тоетой опыт со

2 К 20 \п раствора, содержащего —40 мг \и 3 , добавтяют 15мл
концентрированной НС1 5 мт концентрированной Н\О и нагревают
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смесь под тягой Добавляют 25 мл 5 % ного раствора гипохлорита нат
рия NaCIO, 35 мч воды и слабо кипятят 10 мин По охлаждении ра

раствора карбоната натрия Na2CO3 Достигнув нейтрачьного состояния
дечают раствор счабо кислым добавлением по каплям НС1 (1 1), а̂
тем добавляют насыщенный раствор бикарбоната натрия NaHCO3 до

Определение гидрохиноном

При растворении зо юта в царской водке оно полностью переходит в
Аи (III) Избыток свободного хчора после растворения удаляют про

2Н \иС14 + ЗС6НеО = 2Аи + ЗС6Н4О2 + 8НС1

ХоТТнализа С\( раствору!"содержащему ~2 мг Аи (III), добав
ляют 2 к а т и концентрированной НС1 сухой бифторид калия KHF2 для

Р а с т в о р ы

Т и т р о в а н н ы й р а с т в о р г и д р о х и н о н а Растворяют 0 8372 г
гидрохинона в 400 мч воды с добавчением 20 мл концентрированной
НС1 Раствор разбавчяют в мерной колбе водой до 1 ч 1 мл такого

дартном\ раствору золота (III)
С т а н д а р т н ы й р а с т в о р з о л о т а (III) Растворяют 0 10 г

чистого зо юта в смеси 0 4 мч концентрированной HNO3 и 1 2 мл кон
центрированной НС1 при слабом нагревании Пропускают через раствор

шГчч "разваляют водыГдо метки 'концентрация" составляет™ мг/мл
золота (III)

о дианлзидина в смеси 200 мл воды и 2 мл концентрированной НС1 и
разбавчяют водой до 500 мл

Определение золота в цианистом электролите

Иодонетричеами метод

Ход анализа Отбирают пробу электролита с содержанием зочота ^е
бочее 0 01 г в фарфоровую чашку Добавляют 20 мт концентрирован
ной НС1 и выпаривают под тягой досуха (для >дачения HCN) Сухой

250*1чК добТвляюЛ-Гмч Т о Т ногоТастао^иоди^кашя™Титр"™
ют 0 1 н раствором тиосучьфата натрия посче добавчения 2—3 мл
0 5 % ного раствора крахмала до обесцвечивания синей окраски крах

Реакция протекает по уравнению

AuCl3 + 3KI = Aul + I 2 + 3KC1



иод
Свободный иод титруют стандартным раствором тиосучьфата натрия
при рН 7 до перехода бурой окраски раствора в желтую Добавляют

обесцвечивания
Очень разбавченные растворы титруют из микробюретки в кочбе

нического растворите™
Уравнение реакции

I2 + 2 S 2 O ^ = 2 1 " + S4C>6~

Близкие к'нейтральным растворы (рН 5-9) титруют стандартным

I^-LAsO^ ;_ Н2О = 2 1 " + A s O ^ + 2H+

И ГС 2 ~ • "

Т щ и м с я С о Г ТЭК КЭК И ° Д М ° Ж е Т уЛетуЧИВДТЬСЯ с о в м с с т н о

Иодиды в нейтральном ичи слабокислом растворе обрабатывают
хчором С12 ичи бромом Вг2 Избыток хлора \дачяют кипячением, а бро

21~ + 6С12 + 6Н2О = 2107 + 1 2 С 1 ~ + I 2 t r r

Мешают Fe3+ и N 0 7 Метод хорош для опрсдс ченпя мачыч ко

раствор впивают в колбу с 2 н раствором НС1 и избытком KI Тит

107 + 5 1 ~ " 6Н+ = 312 + ЗН2О

Определение свободного иода

Иодометрический метод

Ход анализа 1 Перед взвешиванием свободного иода в бюкс почеща-

температуры бюкс снова быстро взвешивают Раствор из бюкса быстро

мостью 250 MI, разбавляют водой до 100 мл, добавляют 1 г иодида
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ф р i

тыреххчористого уперода Титруют 0 01 (ичи 0,001) н раствор
сульфата натрия закрывая колбу посте каждой порции добав

3
твора

гвора

К 25
(рН

б\рог
кра\\'

ания

0 мч
5-8)
•руют
о окр

1 мч
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iee доба1
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абошелочн
ия 1—2 г
[атрия до
лл 0,5 % н
ювения си
•ветствует

иодида

ого рас

12 69 мг

Определение иодида
Броматоиетрический метод

Титрование проводят в присутствии цианида калия в кислой среде
Уравнение реакции

3 1 " + BrO7 + 3HCN + ЗН+ = 3ICN + Вг~ + ЗН.,0

Ход анализа К анализируемому раствору (60—70 мл) добавляют
5—10 MI 1 н раствора цианида калия KCN Затем добавляют фосфор
ную кислоту до 30 % ной концентрации (ичи серную кислоту до
15 % ной или сочяную кислоту до 5—10 % ной концентрации) Добаз
ляют 3 мл 0 5 % ного раствора крахмала и титруют 0,1 н раствором

реходе окраски добавляют еще раствор K.CN Бром Вг~ до 0 5 М не
мешает определению 1 мл 0,1 н раствора бромата соответствует
6 345 мг иона иода 1~
Микрометод

Ход анализа Отбирают 2,0—10,0 мл (2-10 мг 1~) анализируемого ра
створа в коническую колбу с притертой пробкой вместимостью 50 мл
Раствор доводят водой до 10 мл, добавчяют 1 г бромида калия КВг
2 мч четыреххчористого углерода и 5 мл 12 н раствора НС1 Титруют
по капчям 0 01 н раствором бромата калия КВгО3 до обесцвечивания

тыванпя органическому растворителю дают отстояться 1 мл 0,01 н ра
створа КВгОз соответствует 0 6346 мг иодид иона

Иодометршеский метод

Ход анализа К 100 мл анализируемого раствора добавляют 5 мл ле
дяной уксусной кислоты и 10—20 мл 20% ного раствора ацетата наг
рия Добавляют избыток бромной воды до исчезновения возникшего

совым стекчом и оставчяют стоять на 10 мин Затем разрушают избы
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ток брома осторожной добавкой по каплям при размен ивании 80 % ной
муравьиной кислоты Реакция протекает замедленно, если обесцвечива
ние брома закончилось, добавку муравьиной кислоты прекращают До

10 мин постоять Титруют иод 0 1 н раствором тиосульфата натрия

водяной бане 10 чин и оставляют на 30 мин Да iee ведут определение

Определение хлорамином Т

кой колбе с притертой пробкой в 50 мл НС1 (1 1) Добавляют 5 м i
0 02 М раствора однохлористого иода IC1, 5 мл хлороформа и титруют

роформа из пурпурной в бледно желтую

Определение раствором ванадата аммония

бав 1яют 30 мл концентрированной НС1 5 мл 0 02 М раствора одно

Т1мпсрат\ры титр\ют 0 1 (ООо) н раствором ванадата аммония до пе
рехода бурой окраски водной фазы в бледно зеленую, а \юрофора

И од ато метрический метод

Ход анализа 1 Пробу содержащую 0 2—0 3 г иодида калия раство

ногоТрВастворГбНрОомидЛа°калияИКВгВи 20-^30 мл конвднтрирован'ной'на

КЮ 3 до исчезновения пурпурного окрашивания с о я хлороформа
2 К анализируемому раствору в коническую колбу добавляюг 2 0 -

30 мл ацетона и разбавленную H2SO4 (1 1) до получения ее концент
рации в конце титрования 2 - 2 5 н (учитывая разбавление) Добавля
ют 2—4 мл 0 5 % нога раствора крахмала и титруют 0 1 н растворов
иодата калия КЮ 3 до перехода коричневой подо крахмальной окраски

раствора

Определение иода и иодида
при их совместном присутствии

Иодатометрический метод

При взаимодействии иона иода I- или свободного иода с синильной
кислотой образуется иодциан

1+ + HCN = ICN + Н+ или 12 + HCN = ICN + I - -+ Н+
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Иодциан титр\ется ОД н раствором иодата калия КЮ 3
Ион иода I - титруют 0 1 н раствором тиосульфата натрия

ра H2SO4 и 6—8 мч 0 5 н раствора цианида катая KCN Титруют

% ного раствора крахмала до обесцвечивания Расход раствора со
етствует содержанию суммы иода и иод иона Отбирают вторую

титрования 2—3 \п 0 5 % ного раствора крахмача Расход рас

Определение иодата

Иодо метрический метод

Ход анализа Ана газируемый раствор (аликвотную часть 25 0 MI)
вают в коническою колбу, содержащую 25 мл 2 н расгвора
1—2 г иодида катая KI Титруют вылечившийся иод 0 1 н раст
тиос\ чьфата натрия до обесцвечивания добавляя в конце титро
2—4 мт 0 5 % ного раствора крахмача Уравнение реакции

ЮТ" + 5 1 - + 6Н+ = 312 + ЗН2О

еские вещества и окисчители Иодат
1 мч 0 1 н раствора тиосульфата на^

Определение периодата

Арсенометрический четод

Ход анализа К анализируемому раствору (-25 мл) добавляют 20 мл
насыщенного раствора тетрабората натрия (буры), содержащего 0 5 г/л
борной кислоты НзВОз Вводят 2 г иодида калия KI и титруют выде
лившийся иод 0 1 н раствором арсенита натрия до обесцвечивания до
бавчяя в конце титрования 2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала
Уравнение реакции

IOJ" + 2 1 - -]- Н2О = 10^ + 12 -г 2ОН~

1 мч 0 1 н раствора арсенита соответствует 2 389 мг периодата

Иодометрический метод

20° м Iй 2° н"3?астворВ

а

а1НсГиа 2—7 Гиодид^* к а л м К ^ Й р у ю - ? в а д З *
шийся иод 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания до
бавляя в конце титрования 2—4 мл 0 5 % ного раствора крахмала
1 мл 0,1 н раствора тиосульфата
дата Совместно с периодатом ти



КАДМИИ

Определение Cd2 + в растворе

Бромид бромйтный метод
Осаждают Cd 2 + из раствора антраниловой кисчотой, антранилат кад
мия растворяют в 4 н НС1 и определяют бромид броматным методом
эквивалентное количество антрацитовой кислоты в растворе Уравнения

Cd (NH2C6H4COO)2 + 2Н+ = Cd2+ -f 2NH2C6H4COOH,
NH2C6H4COOH -f 2Br2 = NH2C6H2Br2COOH + 2H+ + 2Br-
Мешают Со, Cu, Mn, Ni, Pb и Zn, также осаждаемые антраниловой

Ход анализа Нейтральный раствор, содержащий -100 мг Cd2+ в
150 мл, нагревают до кипения и добавляют 20 мл 3 % ного раствора
антраниловой кислоты для осаждения Cd2+ Дают 1 ч постоять (без
подогревания) и фильтруют через фильтр красная лентя Промывают
осадок промывной жидкостью (раствор антраниловой кислоты разбав
ленный 1 20) и в конце промывают нескочько раз этанолом Осадок
Cd(NH2C6H4COO)2 растворяют на фильтре в горячем 4н растворе НС1,
собирая раствор в коническую колбу Титруют 0,1 н раствором бромид
бромата посче добавления 2—4 мл 0 2 % ного раствора индиго до не

ют 0,1 н растьороч тиосульфата до обесцзе
л 0 5 % ного раствооа крахмала 1 мл 0,1 н

Броматометрический метод после осаждения 8 оксихинолином
Ход анализа К нейтральному или счабо кислому раствору пробы до
бавчяют сухой карбонат натрия Na2CO3 до начата образования мути,

обавчением по кап гам концентрированней
60 °С и добавтяют 2 % ный этанольный ра

створ 8 оксихинолина до почного осаждения Cd 2 + (появления желтого
окрашивания раствора) Нагревают до кипения и дают постоять, пока
осадок соберется на дне Осадок отфильтровывают через фильтр крас
ная лента промывают сначала горячей, затем холодной водой Осадок

растворяют его в 2 н растворе НС1 Фильтр поомывакгЛ н НсГи вы
брасывают Добавляют к раствору несколько капель 0 2 % ного раствора
метитового красного, затем из бюретки 0,1 н раствор бромид бромата
до перехода окраски из красной в желтую, после этого добавляют из
быток раствора бромид бромата 1—2 мл Добавляют 1—2 г иодидя
калия и титруют выделившийся иод 0,1 н раствором тиосульфата нат
рия Иногда образуется осадок при добавлении иодида калия, но он

0 5 % ного раствора крахмала и дотитровывают синий раствор до обес

Определение Cd2 + в сернокислом электролите

Иодометрический метод

Осаждают Cd2+ из горячего раствора сульфидом натрия Уравнение

CdSO4 + Na2S = CdS + Na2SO4



Осадок растворяют в избытке 0 1 н раствора иода, который оттитро-

Ход анализа Отбирают 5,00 мч электротата в коническую котбу
вместимостью 250 \п Добавляют воды до 100 мл, нагревают до кипе
ния, прибавляют 10 ш насыщенного раствора сульфида натрия
Na2S 9Н2О и кипятят 2—3 мин Надевание прекращают и дают оса т.

вывают через фильтр синяя лента, про.швают 2—3 разт хотодной во

осаждение Напивают в кочбу 2 5 0 - 3 0 0 \ п ' о 1 н раствора иода из
бюретки, закрывают колбу пробкой и хорошо взбалтывают Раствор

твором тиосульфата до обесцвечивания добавчяя в конце титрования

2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала 1 мл 0 1 н раствора иода со

ответств>ет 5 62 мг кадмия

Определение Cd2+ в цианистом кадмиевом электролите
Ферроцианидный метод

Ход анализа Отбирают 5,00 мл цианистою электролита в стакан вме
стимостью 100 MI, добавляют 5 мл концентрироранной H2SO4 и выпа
ривают под тягой до появления густых бетых паров серной кис юты

50 мл воды и переводят раствор в коническую колбу вместимость о
500 мл Доводят объем раствора до 200 мл, добавляют 5 \п концент-
рированной НС1, 20 MI 20 % ного раствора хлорида аммония, нагрена
ют до кипения и титруют раствором ферроцианида к а т я K4[Fe(CN) ,
при перемешивании

наносят к а т ю титруемого раствора на бе iyio фарфоротю пластин чу

3 "Гного растворГмолибдата аммония ^ Н 4 ) 2 М о о Г Появление светло

Можно проводить титрование с «внутренним» индикатором дифепил

250 мч и разбавляют водой до метки Отбирают 2о 0 мч полученного
раствора в кочбу для титрования добавчяют воды до 50 мл, 20 \п
10% ного раствора пирофосфата натрия Na2P2O7 10Н2О (для кочп

лексования Fe3+), 15 мл H2SO4 (1 4), 10 MI 20 % ного раствора суль-
фата аммония (NH4)2SO4, 3 капли 1 % ною раствора индикатора ш-
фениламина в конц H2SO4 и 3 капли 1 % ного раствора красной кро
вяной соте K 3 [Fe(C\) e ] (феррицианида катая) Через 2 - 3 с появ1я-
ется сине фиолетовое окрашивание, титруют раствором K.,[Fe(CN)o]

K2Cd3[Fe(CN)6]2 Переход окраски к бесцветной По а конец титрова
ние замедляют, следующую каплю из бюретки добавляют, когда окрас
ка восстановится после хорошего взбалтывания



Р а с т в о р ж е л е з о с и н е р о д и с т о г о к а ч и я K4[Fe(CN)6]
Растворяют 22 г K4[Fe(CN)6] 3H2O в одном литре воды с добаз

кой 0 2 г сульфита натрия Na2SO3 7H2O Титр раствора устанавливают
по стандартному раствору кадмия Cd 2 +

Определение кадмия в магниевых сплавах
с применением диэтилдитиофосфата никеля

Иодометрический метод
Ход анализа Растворяют 0,2-0 5 г сплава (при содержании кадмия
2—3%) в 15 мл H2SO4 (1 5) в стакане вместимостью 100 мл Добав
ляют 15 мл 0,025 М раствора диэтилдитиофосфата никеля, хорошо

вывают через фильтр синяя лента Осадок на фильтре промывают 5—
6 раз насыщенным раствором диэтилдитиофосфата никеля Фильтр с

створения осадка Аммиачный раствор нейтрализуют перегнанной НС1
(но не H2SO4 ') по метиловому красному и добавляют избыток 1 мл
Титруют 0 025 М раствором иода до по пучения отчетливого синего ок
рашивания в присутствии раствора крахмала

Уравнение реакции осаждения

CdSO4 + [(C2H5O)2PSS]2 Ni =

= NiSO4 + [(C2H6O)2 PSS]2 Cd

2[(C2H6O)2PSS] NH4 + I 2 =- (C2H3O)2PSS — SSP (OC2H5)2 + 2NH4I
Р а с т в о р ы

Д и э т и л д и т и о ф о с ф а т н и к е л я 0 025 M Растворяют 10,725 г
перекристаллизованного препарата в воде при сильном и продочжи

фосфата никеля К произвольному раствору сернокистого кадмия до
бавляют раствор диэтилдитиофосфата никеля Выпавший осадок от
фильтровывают и промывают водой до отрицательной реакции на ни
кель Осадок переносят с фильтра в колбу, добавляют 1 л воды,
закрывают пробкой и встряхивают 15—20 мин до насыщения Осадок
отфильтровывают и выбрасывают, а фильтратом пользуются в качестве

КАЛИЙ

Определение К+ в растворе

Ход анализа К анализируемому раствору соли К + добавляют 2 н ра*
створ нитрата кобальта Co(NO3)2 2 н раствор нитрита натрия NaNO2
и 2 н раствор уксусной кислоты СН3СООН (до рН 4) Постепенно

гексаХр^кобальтита кал°ия ^ н а т р и я 1 K2^™Co^NO2

T)ef Сравнение ре
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акции

2К+ + Со 2 + + Na+ + 7N0J + 2СН3СООН =

= K2Na [Co(NO2)e] + NO + 2CH3COO- -f- H2O

та и пр^мшТюГ™0* нь^раствором нитрата аммони/Ш^ЦШз

добавляют^ОД) ш^^оТн* (или^'ог н/раствора перманганата*
КМпО4, 5 мл 6 н раствора H2SO4 и взбалтывают до растворения
ка (-15 мин) Добавляют 2 г иодида калия KI и титруют выделив
ся иод обратным методом 0 05 н раствором тиосульфата натри
обесцвечивания, добавляя в конце титрования 2—3 мл 0,5 % ног

Ьравнение реакции

5\О7 + 2MnO7 + 6H+ = 5\О7 — 2\1гГ+ + ЗН2О

КАЛЬЦИЙ

Определение Са2+ в растворе
Пер мпнганптомвтричсский метод

Ион Са'>+ осаждают оксататом аммония затем осадок отфильтро

ром перманганата катая при 80-90 СС
Уравнения реакций

СаС2О4 + 2Н+ = Сг?+ + Н2С2О4,

5Н2С_,О4 + 2МпО7 + 6Н+ = 10СО2 -у- 2Aiir~ J- 8Н2О

Мешают Ва2+ и Sr2+

литров НС1 (1 1) и доводят водой до 150—200 \п Нагревают д

док водой Остатки осадка смывают с фильтра I!2SO4 (1 1) Фильт
еще раз смывают водой и удатяют Добавпяют еще 10 мч H2SO4 (1 1]
нагревают до 80-90 °С и титруют 0 1 н раствором перманганата ката
КМпО4 до устойчивого счаоо розового окрашивания 1 мл 0,1 н раствс
ра КМпО4 соответствует 2 004 мг кальция ити 2 804 мг оксида кал*
ция СаО

Ход анализа Нейтральный раствор сопи Са 2 + титруют 0 1 н растворо

нение реакции

2С16Н31СООК + СаС12 =1(С 1 5 Н 3 1 СОО) 2 Са - 2КС1



Избыток рас
результате которо

с15н31соок + н2о = с15н31соон + к+ -г- он-
Титрование проводят с добавлением 2—3 капель 1 % ного этаноль

ного раствора фенолфталеина до слабого розового окрашивания 1 мл
0,1 н раствора пальмитата калия соответствует 2 004 мг Са или
2,804 мг СаО
Р а с т в о р п а л ь м и т а т а к а л и я , 01 н
Нагревают в литровой колбе на водяной бане 25,6 г пальмитиновой
кислоты в смеси 500 мл пропилового спирта и 300 мл воды Парал
лельно готовят раствор 15 г гидроксида калия КОН в 100 мл теплого
96 % ного этанола К раствору пальмитиновой кислоты добавляют не

раствор КОН до появления слабого розового окрашивания Растгор

если требуется, фильтруют
Для установки титра раствора готовят 0 1 н раствор хчоридакаль

ция CaCl 6H2O и устанавчивают его титр гравиметрическим методом
Отбирают аликвотную часть установленного раствора СаС12, кипятят
его 2—3 мин длч удаления СО2, затем нейтрализуют 0,1 н раствором
NaOH по фенолфталеину Титруют 0,1 н раствором пачьмнтата калия
до слабого розового устойчивого окрашивания

КИСЛОРОД

Определение кислорода в растворе

Иодометрический метод

Определяют кисчород растворенный в воде Гидроксид марганца (II) в
Щелочной^среде окисляется растворенным кислородом до Мп (IV) по

2Мп2+ + О2 + 4ОН- = 2МпО(ОН)2

1ия гидроксид мэргннцэ (ivj выделяет иод в кочичестве эквивэтент
ном содержанию кислорода по уравнению

МпО(ОН)2 + 2 1 - + 4Н+ = Мп"+ + 12 + ЗН2О

Ход анализа Пробу воды отбирают в специальную кочбу с при
тертой пробкой вместимостью 250 мл Объем колбы должен быть точно
известен Колбу наполняют водой, пропуская ее в течение 10—15 мин
через резиновую трубку Грубку вынимают, колбу закрывают притертой
пробкой не допуская пузырьков воздуха под пробкой

С помощью длинной пипетки вводят до дна колбы 1 мл раствора
хлорида марганца МпС12 4Н2О и 1 мл раствора иодида калия KI с
гидроксидом натрия NaOH Пипетку вынимают из жидкости медленно,
чтобы из нее раствор мог полностью вытечь в точщу воды екчянку за
крывают притертой пробкой (без пузырьков воздуха) и перемешивают
смесь, перевертывая колб} несколько раз Кислород реагирует с реак
тивами в течение 1 мин Образовавшемуся осадку дают отстояться и
прибавляют 2 мл концентрированной Н3РО4 (пчетность 1,71) или 2 \ч
H2SO4 (1 1) Закрывают пробкой и снова хорошо перемешивают Оса
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эквивалентном содержанию растворенного кислорода Отбирают пипет-
кой аликвотную часть раствора в колбу и титруют 0,01 н раствором
тиосульфата натрия до обесцвечивания, добавляя 2—3 мл 0,5% ною

0 08 MI и in 0,0o59 \i i кисч'орода При расчете необходимо учитывать
вытесненный объем растворами реактивов (2 мч)

Мешают оксиды азота которые также выдечяют иод в свободном
состоянии Нитрит удаляют добавкой по каплям 0,1 н раствора КМпО,,
избыток которого восстанав швают 0 1 н раствором щавепевой кислоты
Н,С2О4 2НоО

M ^ V r a Y e " (II) х л о р и д Растворяют 800 г МпС12 4Н2О в 1 л
воды Можно применять раствор 480 г MnSO4 4Н2О или 400 г MnSO4

2Н2О в 1 1 воды При добавтении этого раствора (1 мл) к раствору
иодида качия не должно выделяться заметного кочичества иода

Щ е л о ч н о й р а с т в о р и о д и д а Растворяют 400 г гидроксида
натрия NaOH и 900 г иодида калия KI в воде и разбавляют до 1 л
При подкисчении раствора и добавлении раствора крахмала не должно

Определение озона

Иодометрический метод

О 3 + 2 1 - + Н2О = О 2 + 12 + 2ОН-

Мешают бром (Вг2), хлор (С12) и оксиды азота, они также выде
ляют свободный иод

Ход анализа 1 В поглотительный сосуд наливают 100 мл 2 % ного

добавляющем л Т М^ас^вора^нТзС^, °1-*2 "млТб %Р н^го^раствора
крахмала и титруют 0,01 н раствором тиосульфата до обесцвечивания
синего раствора 1 мл 0 01 н раствора тиосульфата соответствует
0,240 мг озона

2 Газ пропускают через промывалку с 70 мл буферного раствора
с рН 7—9 2, в котором растворено 1 г иодида калия KI и добавлено
10 00 мл стандартного 0,01 н раствора тиосульфата После пропуска
ния газа добавляют 1—2 мл 0,5 % ного раствора крахмала и титруют
избыток Na2S2O3 0,01 н раствором иода до появления синего окраши

3 Сточные воды иногда подвергают озонированию для окисления

Для определения озона в сточной воде отбирают 800 мл воды в
промывную склянку вместимостью 1 л и присоединяют промывалку к
приемнику, в котором находится 400 мл раствора иодида калия KI
(20 г/ч не содержащего ни иодата, ни восстановителей) Через про
мывалку пропускают очищенный воздух или азот не менее 5 мин со
скоростью 0,2—0 5 л/мин Этим озон отделяется от мешающих вещее-з
(Fe 3 " NO 7 , Н2О2 МпО2 и др )
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1 н раствора H2SO4, pH раствора должен стать ниже 2 0 Титруют вы

ния желтого окрашивания Добавляют 4 мл 0,5 % ного раствора крах

Проводят холостой опыт с применяемыми растворами 1 мл 0 005 н
раствора тиосульфата натрия соответствует 0 120 мг озона

КОБАЛЬТ

Кобальт осаждаю

Определение Со 2 + в растворе

Бромйтометрический метод

Ход анализа 1 Раствор должен быть нейтрачьныч или счабокисчыч
Доводят объем раствора до -150 мл, нагревают его и добавляют пр
перемешивании раствор антраниловой кислоты в небольшом избытк
(до слабо жечтого цвета раствора) После охлаждения осадок отфильт
ровывают через фильтр красная лента и промывают раствором антра

Осадок антранилата кобальта Co(NH2C6H4COO)2 растворяют на фильт
ре горячей 4 н НС1, собирая раствор в коническую кочбу дчя титро
вания Добавчяют из бюретки 0,1 н раствор бромид бромата посч
добавления 2 - 3 мл 0,2 % ного раствора индиго, до изменения цвета ра

чия KI и титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечива
ния, добавчяя 2—3 мл 0,5% ного раствора крахмала 1 мч 0 1 н ра

осаждаемые антраниловой кислотой

пой уксусной кислоты Раствор нагревают до 60 °С и добавляют 2 % ный

ния раствора (избыток о оксихинолина) Смесь нагревают до кипения
и дают стоять в тепче, пока осадок скоагучирует и соберется на дно,
приобретая красно мясное окрашивание Осадок отфильтровывают через

юдной Осадок с фильтром переносят в стакан, в котором проводилось
осаждение, и растворяют его в 2 н раствоое НС1 Фильтр промывают
•2 н НС1 и выбрасывают 1\ раствору добавляют несколько капель
0 2 % ного раствора метилового красного, затем титруют 0,1 н раство
ром бромид бромата до перехода окраски из красной в жечтую и до
бавчяют еще избыток бромид бромата 1—2 чч Добавчяют к раствору
1—2 г иодида ка чия KI и титруют выдечившийся иод 0 1 н раствором
тиосучьфата натрия После добавления 2—3 мл 0,5 % ного раствора
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Дихроматметрический метод

Определение основано на осаждении Со 2 + в виде нитрокоба чьтита ка

О 4 н раствора дихромата качия который оттигровывают обратно 0 1 н
раствором соли Мора

Ход анализа Растворяют пробу сочи Со 2 + в 20 мл воды Прибав
чяют 5 MI концентрированной СН3СООН, 10 мл 40 % ного раствора
ншрита натрия Na,MO2 10 мч 10 % ного раствора сульфата калия и
посче перемешивания оставчяют на 12 ч Осадок отделяют центриф/
гированием и сифоном счивают прозрачную жидкость К остатку при
ливают 10 % ный раствор сульфата калия и взмучивают осадок, цент
рифугируют и сливают сифоном прозрачную жидкость Промывку по
вторяют еще 2—3 раза К промытому осадку добавляют 20 мл 0,4 и
раствора дихромата качия 10 мл H2SO4 (1 1) и нагревают при 60 "С
до тех пор пока осадок почностью не растворится Раствор переносят
в стакан вместимостью 500 мл, добавляют 15 мл раствора кислот
(150 мч концентрированной H2SO4 и 150 мл концентрированной Н 3РО 4

в 700 мл воды), 2 капли 0 025 М раствора ферроича, разбавляют водой
до 200 MI и титруют избыток дихромата 0,1 н раствором соли Мора

МАГНИИ

Определение M g 2 + в растворе

Броматометрический метод

дение может проводиться в щелочной среде (NaOH), содержащей вин

ряют в 2 н растворе НС1 и опредечяют Mg 2 + бромид броматным ме

О п р е д е л е н и е Mg 2 + в а м м и а ч н о м р а с т в о р е К раство
pv пробы Mg2+, содержащему небочьшое количество солей аммония,

нагревания дсГбО—°7Q°C добавляют 3 °/о"ный этанольный (или в аце
тоне) раствор 8 оксихиночина для осаждения Mg 2 + Смесь нагревают

фильтровывают осадок и промывают его слабоаммиачной горячей водой

раство^НС^объемом дсЛбО мл Доба^чякп^З—5 капелъ^2% ного
раствора метилового красного и титруют 0 1 н раствором бромид бро
мата до перехода красной окраски раствора к желтой (избыток Вг2)
Посче этого добавляют еще 2 мл избытка раствора бромид бромата и
сразу же 3 г иодида калия KI и титруют бурый раствор 0,1 н раство
ром тиосульфата натрия Посче просветчения раствора до сочоменно
жечтого окрашивания добавляют 2—3 мл 0,5 % ного раствора крах
мача и дотитровывают синий раствор тиосульфатом до обесцвечива
ния 1 мл 0 1 н раствора бромид бромата соответствует 3 039 мг маг

Н Н Я Мешают Аи+, Fe^+, Pb2+, As (III и V), Ge (IV), Se (IV) Si (IV),



Уравнение реакции
Mg (CB HeON)2 + 2Br2 = Mg2+ + 2C9HeNBr2

роксида натрия NaOH Осаждение Mg 2 + проводят без подогревания
добавлением 2 % ного раствора 8 оксихинолина в ацетоне в незначи

и отфильтровывают его Осадок промывают, растворяют в 2 н HCl\i
титруют^ ромид^ Роматом^ как^описано^вьше^ ^ ^ ^ ^ + Отбирают

10,0 мл раствора пробы (10—15 мг Mg2-1-), добавляют 10 мл 2 н рас
твора СНзСООН, 10 мл 0 5 н раствора хлорида аммония, 30 мл 1,7 М
раствора этаноламина, 20 мл воды и 80 мл ацетона Проводят оса/К

хинолина в ацетоне Смесь нагревают на водяной бане при 65—70 °С в
течение 3 ч Осадок отфильтровывают от теплого раствора и промыва
ют 1 % ным раствором ацетата аммония Промытый осадок растворя
ют в 2 н НС1 и определяют Mg 2 + бромид броматным методом, как опи

Иодометрический метод
Ход анализа t\ анализируемому раствору **ig добавляют 10 MI
1 % ного раствора хлорида аммония, 20 мл 1 н раствора арсенита нат
рия и разбавляют водой до 100 мл Затем для осаждения Mg 2 + вводят

вании стеклянной палочкой По окончании образования осадка добав
ЛЯЮТ КОНЦбНТрИрОВЙННЫИ ЭММИЭК В ООЪбМб ОД"1ОИ ТрбТН ОТ ООЪСМЯ ЙНЯ

лизируемого раствора Через 20-30 мин отфильтровывают осадок че
рез фильтр синяя лента и промывают его 6—8 раз аммиаком (1 10)
Осадок с фильтром переносят в коническую кочбу, добавляют 25—
30 мл H2SO4 (2 5), 20—25 мл бензола, 3 мл 2 н раствора иодида ка
лия KI и сильно взбалтывают Добавчяют 20—25 мл воды и титрую-
выделившийся иод 0,1 н раствором тиосучьфата натрия до обесцвеш
вания слоя органического растворителя В конце титрования после до
бавления каждой капчи раствора титранта содержимое колбы взбат
тывают несколько секунд 1 мч 0 1 н раствора тиосульфата соответст

МАРГАНЕЦ

Определение Мп2т в растворе
Персульфате серебряный метод
Ион Мп2^ окисляют до иона пеоманганата МпО^ с помощью персуль
фата аммония S2Ol~ в присутствии нитрата серебра AgNO3 в качестве
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2Мп 2 + + 5S2Og- + 8Н2О = 2MnOJ"
Образовавшийся перманганат ион МпО^титруют затем растворо
ли Мора или арсенита или арсенит нитрита натрия Для комплек



Ход анааиза К 100 мл раствора, со,
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я по содержанию HNO3 добавлением HNO3 (1 1) Добавляют к

: NaBiO, через стеклянный фичьтрующий тигель № 4 промывают
док 0 5 н раствором HNO3 и фильтрат титруют 0 1 н раствором со
Мора \ равнение реакции

2Мп ;+ + 5NaBiO3 + НН+ = 2MnOJ- + 5 B i 3 + + 5Na+ + 7H,,0

Мешают С1~ Со'+, Cr3+, F-, N 0 ^ , а также Ag+, Sb3+ и Р О ] ^
Титруется совместно Се3+ и V (IV) Не мешают Мо (VI), РЬ (II i
IV), Pt (IV), Ti (IV), U (VI), W (VI) и (NH4),SO4

Определение марганца в стали

Ход анализа Растворяют 1000 г стал!
в 30 мл царской водки Если имеется г,
отфильтровывают Фи штр без промыв!-

1ИЙ 30—50 мг Мп)

зотяют прокалива
карбонатом натрия

20 в нщентрированной H2SO4 и выпаривают раствор ;
с белы серно£ Ост

л б у вмес > 250 »створяют

Отбирают 25 0 мч раствора в кочб\ дня титрован
3—5 г дв> за чещенного фосфата натрия Na2HPO4 10 м
ванной Н 3РО 4 10 мл 20 % ного раствора персульфата а
0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Смесь кипятят
дают, добавчяют 25 мл 6 н раствора H^SO4 и несколько
ра катализатора - осмиевой кисчоты (1 г тетраоксида осмия OsO4

створяют в 390 чч 01 н раствора H2SO4) Приливают из бюретки
быток 0 1 н раствора ар.

Можно провести титрование раствор!
индикатором о фенантролином При обр:

атрия, титруют
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зовой титрование замедляют до одной кап та в 5 с Конец титрования
определяют по полному обесцвечиванию раствора (раствор становится

нитрита соответствуетЛ0 5495 м^мартанца (или ОШ^^МлО)

Определение марганца в черных металлах

Без отделения хрома

Ход анализа Растворяют 0 2—1 0 г чугуна или стали (при содержании
от 2 до 0,5 % марганца) в 30 мл смеси кислот (90 мл концентрирован
ной H2SO4 260 мл концентрированной HNO3, 100 мл концентрирован
ной Н 3РО 4 и 550 мл воды) и кипятят до удаления оксидов азота Ос

бавления раствора Фильтр с остатком промывают 6—8 раз

еребра AgNO3 ', 20
1ия, доба
мл 15 % ного

10 MI 0 25 °/с
раствора пегк

овой окраски

1ьфата
- в о р

ую 1 мл

итрат;

0 1 ч

Ход анашза Растворяют 0 25-2,0 г чугуна или стали (при содержа
нии от 2 до 0 5 % Мп) в 40 мл H2SO4 (1 4) Добавляют по каплям кон
центрированную HNO3 и кипятят до полного разложения карбидов
Если остаются нерастворимые карбиды, раствор выпаривают до появ

растворяют в воде (можно при нагревании), переводят оаствор в мер
ную колбу вместимостью 250 мл, нейтрализуют концентрированным ам

большими порциями суспензию оксида цинка ZnO до появления на дне
колбы небольшого белого осадка — избытка оксида цинка Колбу ох

В осадке'отдечяется хром, железо вольфрам и др
Фильтруют часть раствора через сухой фильтр в сухую (или сполосну
тую первой порцией фильтрата) мерную колбу вместимостью 100 мт
наполняя ее фильтратом до метки Раствор переводят в коническую
колбу, добав тяют 30 мт смеси кислот, 10 мл 0 25 % ного раствора нит
рата серебра и далее ведм определение как описано выше (см опре



Титрование 0 05 н раствором арсенит нитрита

до А п̂Од проводят кэк описзно выше Зятем дсоэвляют 2 MI 5 /о ного
раствора хлорида натрия и титруют 0,05 я раствором арсенит нитрита
до исчезновения розовой окраски 1 MI 0,05 н раствора арсенит нитрита
соответствует 0 5495 мг марганца

Ход анализа Растворяют 0 2—1,0 г чугуна ита стали (при содержании
Мп от 2 до 0 5 %) в 40 и HNO3 (1 3) и кипятят до т, да тения окси
дов азота К горячему раствору малыми пооциями добавляют 05 г
сухого висмутата натрия NaBiO3 Образуется устойчивый осадок диок

ки°ГдобавС1яютТа5 %* ны™ ?г^^™ъ^™*™™* ™аЖ)Гдо^потаого
растворения осадка диоксида марганца Прозрачный раствор кипятят

Посте ох тждения прибавляют к раствору 1—2 г висмутата натрия
и энергично взбачтывают в течение 1 мин Добавтяют 50 мл HNO3

(3 97) и снова перемешивают 2 \шн При высоком содержании Мп т

рэствор рязоэвляют до 250 мл соблюдэя кислотность рэстворэ (1 б—
32 н НгТОз ити H2SO4) Через 5-10 мин раствор фитьтруют через

MbiToro 5—6 Я раз И НШз " з " ЭТ^Колбу^воронку 'и^вату ''('ичГасбест)

щей жидкости Отфильтрованный раствор титруют 0,05 н растворо л

бытка 0 05 н раствора соли Мора, избыток которой затем оттитровы-
вают 0 05 н раствором перманганата капня

Определение марганца в жаропрочных сплавах

Персульфптно серебряный метод

Ход анализа Растворяют 1 000 г сплава в стакане вместимостью 400 >'т
в 20—25 мл смеси кислот концентрированной НС1 и HNO3 (3 1) прл
нагревании К раствору добавляют 20 мл H,SO4 (1 1) и выпаривают

обмГаюТТениГстак^нГводоГи сновГзы^р^ю^д'о'па^в™^

Определение марганца в алюминиевых сплавах

Арсенит нитратный метод ( S i > l %)

Ход анализа Растворяют 0 5—10 г сплава в 40—45 мт смеси кис тот
[к 600 мл H2SO4 (1 5) добавляют 250 мл кошдатрированнои HNO3 в
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рованную фтористоводородную кислоту и концентрированную HNO3 до
полной прозрачности раствора После полного растворения навески
добавчяют горячей воды до 100—120 мл, 10 \т 0 01 н раствора нит
рата серебра и 25—30 мт 25 % ного раствопа персутьфага аммония

щишя разложения персульфата аммония (прекращения выдетения чел

бавляют к раствору 10 мл H2SO4 (1 2) 10 мл 1 % ного раствора хло
рида натрия и титруют розовый раствор 0 05 н раствором арсенит нит
рита натрия до полного обесцвечивания раствора 1 мт 0 05 н раствора
арсенит нитрита соответствует 0 5495 мг марганца

(500 мл ^тттрир^тоЛ^РоТт^Ттпттряро^пн^ШО^^
100 мл концентрированной H2SO4) Далее ведут определение описан

ким содержанием кремния в 30—35 мл 30 % ного раствора гидроксида
натрия Раствор разбавляют водой, нейтрализуют его азотно сернокис
лотной смесью затем добавтяют 20—25 мт избытка этой смеси и далее

Определение марганца в магниевых сплавах

Арсенит нитритный метод

Ход анализа Растворяют 1,000 г сплава (при содержании -0,5 % Мп)
в конической колбе вместимостью 250 мт в 10 мл воды с добавлением
30 мл смеси кислот [600 мт H2SO4 (1 5) 250 мт концентрированной
HNO3 и 125 мл концентрированной Н„РО4] Смесь кис ют добавтяюг
небольшими порциями После прекращения бурной реакции смывают
осадок со стенок колбы небольшим объемом воды и нагревают до пол

т 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 15 мл 25 % ного раств

5 мл 1 2 % ного раствора хчорида натрия и титруют 0 05 н раст
арсенит нитрита натрия до потного исчезновения розового ок

Определение диоксида марганца в марганцевой руде

Ход анализа 1 В коническую колбу вместимостью 250 мт помещают
0 5—1,0 г марганцевой руды ичи концентрата Добавляют в колбу 0,5 г
фторида натрия и из бюретки 50 0 мл 0 1 н раствора соти Мора Колбу
закрывают пробкой с двумя стеклянными трубками дтя пропускания
углекистого газа Смесь в колбе перемешивают пропусканием СО2 На
гревают котбу до полного растворения навески Посте этого котбу
охчаждают не прекращая пропускание СО2 Добавтяют 20 чп Н3РО4

(1 1), 0,5 мт 1 % ного раствора дифенитаминос} тьфона-а натрия раз

чивого сине фиочетового окрашивания Между 0 1 н раствором coin
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Мора и дихромата устанавливают соотношение путем титрования в тех

МпО2

2 Помещают 0,5 г воздушносухой пробы марганцевой руды или

рой находится 1 000 г щавелевокислого натрия Na2C2O4 Добавляют
0,5 г фторида натрия и приливают 100 мл горячего раствора H2SO4

(1 7) Содержимое колбы перемешивают до равномерного распредели

твору добавляют горячую воду

ром перманганата калия КМпО4 до появления устойчивого ма шнового

Пара пельно с пробой в тех же условиях титруют 0 1 н раствором
КМпО4 1 000 г щавелевокислого натрия

Определение перманганата МпОГ

И од о метрический метод

НС1 L / H 2 S O 4 иа"г°иодидаМкалия!ТрасТвоарВе^ные в И)"мл водыС Тит
руют вылечившийся иод 0,1 н раствором тиосульфэтз натрия до обес

К Р а Ху?авнение реакции

2MnOJ- + 101~ + 16Н+ = 2Мп'+ + 512 + 8Н2О

Методику применяют для стандартизации раствора тиосутьфата

1 мт 0 1 н раствора соответствует 2,379 чг М п О ^

МЕДЬ

|М.едь определяют иодометрически, иодатометрически иногда опрр
деляют хроматометрически, цериметрически, меркуромелрччески и ш

Определение Си2+ в растворе
Иодо метрический метод

Ход анашза 1 К анализируемому раствору Си2+ добавляют 3—5 мл
4 н раствора H^SO, и 1,5—2 г иодида калия KI Оставляют стоя-ь

руют 0,1 и раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания, добавляя
в конце титрования 2—4 мл 0,5 % ного раствора крахмата 1 мл 0,1 н

Уравнение реакции

2CtT+-t-4I-= |2CuI + l2

Определению меди мешают Fe3+ и As (V), очи должны отсутство-

но добавлять до 5 г (для сдвига равновесия реакции)
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2 К нейтральному анализируемому раствору соли Си 2 + добавля
ют 3—5 мл 4 н раствора H2SO4 и 1 5—2 г иодида калия KI разбав
ляют до 100 мл и немедленно титруют выделившийся иод 0 1 н раство
ром тиосульфата до обесцвечивания В конце титрования добавляют
2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала

3 К слабокислому или нейтральному раствору содержащему 2—
200 мг Си 2 +, добавляют 10—20 мл насыщенное раствора бромида нат
рия NaBr Титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия постепенно за
медляя титрование В конце титрования добавляют немного (~0,1 г)
иодида калия KI и 2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала титруют до
обесцвечивания

При добавлении бромида натрия образуются комтексные иолы

Меркурометрический метод
Ход анализа К анализируемому раствору соли Си2+ добавляют избы
ток 0,1 н раствора соли Мора и по 10 мл 40 % ного раствора роданида
аммония на каждые 20 мл 0 1 М раствора CuSO4 Добавляют HNO3

(1 1) до концентрации 0 5 н (но не выше 25 н) и доводят объем до

ти Hg 2(NO 3) 2 до перехода кроваво красной окраски ра-твора в оран
жевую Далее титруют замедленно (с интервалом 15 с) до полного обес

Цериметрический метод

Ход анализа Раствор пробы, 2 н по НС1, пропускают через серебряный
редуктор для восстановления Си2^ до Си+ Раствор из редуктора соби
рают в колбу, содержащею 50 мл 0,5 М железо аммонийных квасцов в
О 5 М растворе H2SO4

При этом Си+ восстанавливает эквивалентное количество ионов
Fe3+ до Fe'+ К растворе добавляют 1—2 к а т и 0 025 М раствора чн
дикатора ферроина и титр>ют Fe2 h 0,1 н раствором с\ льфата церия
Ce(SO4)2 до перехода окраски раствора из оранжевой в бледно зеленую

Мешают Fe (II), U (IV), Mo (IV), не мешают As (III и V),
Zn (II), Sn (IV) и Cd (II)

О п р е д е л е н и е Cu+ в х л о р и д е меди ( I )

Цериметрический метод

3 М раствора H2SO4 В сухую коническую колбу помещают 0 3 г хло
рида меди (I) и добавляют 25 мл приготовленного раствора соли Fe3J-
Перемешивают до полного растворения навески, добавляют 1—2 капли
раствора индикатора ферроина и титруют 0 1 н раствором сульфата
церия (IV) как описано выше 1 мл 0,1 н раствора Ce(SO4)2 соответ
ствует 6 354 мг меди (I)

Анализ смеси СиО, Си2О и Си

Цериметрический метод
Ход анализа Сначала извлекают Си2О обработкой 100 мл экстрагиру-
ющего раствора Раствор готовится растворением 40 г свежего препа
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рата SnCl2 2Н2О в 40 мл концентрированной НС1 и разбавтением до
1 1 этанолом При обработке смеси СиО, Си2О и Си этим раствором

хлоридом очова, металлическая медь не растворяется Обработку рас
твором проводят при температуре, близкой к ну-ю, поддерживая ее при
помощи сухого тьдэ Остэток СиО и Си отфи^ьтр^вывзют и промывяют

CTea(SO°b 1 мтИ?оТтороегоТИсоотвеТтствует'7,151Рмг оксида меди"/) Си2О
Остаток, содержащий СиО и Си, с фильтра смывают в стакан в

твора ГеС13 6Н2О при нагревании (растворяют 75 г FeCl, 6HoO в смеси
150 мл концентрированной НС1 и 400 мл воды) При растворении метач

ром сучьфата церия Ce(SO4)2 предварительно добавив 50 мл воды и
3 к а т и 0 025 М раствора индикатора ферроина Переход окраски из

В отчетыюй навеске определяют сумму Си и Си2О после обра
ботки навески 10 чч раствора (FeCl3 + H( 1) в течение 15 мин при про

ф е Р Р д ™ ° о П е 1 ет,ения содержания СиО п сводят суммарное опредече
ние Си, Си,0 и СиО (электролитически или другим методом) и вычис
ляют сочержание СиО по разности

Иодаточетрический четод опреде ^ения Cif^ в растворе

Ход анагиза Отбирают в стакан 25 мл раствора содержащего 20—30
мг Си2+ Добавляют несколько капель 1 н раствора H2SO, и 10—15 чт

восстЗвТеш^ меГ
ленно при размешивании из бюретки+добавчяют 10% ный раствор ро

хлороформа и титруют 0,1 н раствором иодата калия КЮ 3 до'исчез
новеиия цвета иода в слое хлороформа 1 мл 0,1 н раствора КЮ 3 соот
ветствует 1 059 мг меди
Уравнение реакции

2Cu2 (SCN)2 + 7I0jf + 14HC1 = 4Cu"+ + 4 S O ^ + 7IC12 +

+ 4HCN + 5H2O

Осаждение Cu2(SCN)2 из кислого раствора с добавлением
тартрат иона позвочяет отделить Си2+ от As (III и V), Bi3 +, Co 2 +,
Fe3-, M2+, Sb(III) Sn (II и IV) и др

Определение меди в рудах

Иодочетрический четод



концентрированной HNO3 и нагревают до полного перехода всей ме

ния оксидов азота Остаток отфильтровывают через небольшой фильтр,

ют°етГот !1оноваСиБ*ЛТ^

бого запаха) Добавляют 2 г бифторида аммония NH4HF2 и взбатгы
вают до растворения осадка гидроксида железа Fe(OH) 3 Добавляют

ного раствора крахмала ' l мл 0,1 н раствора тиосульфата натрия соот

2 Помещают 0,25—1 0 г медной руды в стакан и добавляют 20 мл
смеси кислот [смешаны равные объемы концентрированной НС1, HNO3,

смесь4 (при ЗОо'°С) до п о я в л е н ^ ^ а р о Г н ^ З о Г н а г р е в а н и е ^ вычтен и*

пробы После охлаждения раствор разбавляют водой до 35 мл, кипя
тят 5 мин охлаждают, добавляют 2 г фторида натрия или фторида ам

25 мл раствора, содержащего 7,5 г и'одида калия и 6 25 'г безводного
ацетата натрия Титруют 0,1 н раствором тиосульфата до обесцвечи
вания добавляя 1-2 мл 0,5 % ного раствора крахмала

Определение меди в алюминиевых сплавах

Иодометрический метод

Ход анализа Растворяют 1—2 г сплава в 25—50 мл 25 % ного раство-
ра гидроксида натрия в конической колбе вместимостью 250 мл сначала
на холоду, затем при нагревании После прекращения выделения пу
зырьков (растворения сплава), приливают воды до 200 мл, перемеши

(Си) отфильтровывают, промывают 5—6 раз горячей водой и раство
ряют на фильтре в 20 мл горячей HNO3 (1 1), собирая раствор и про
мывные воды в колбу, в которой производилось растворение

Раствор кипятят до полного удаления оксидов азота затем добав
ляют аммиак (1 1) до образования синего аммиачного комплекса ме
ди и кипятят до удаления избытка аммиака (до просветления раство
ра) Добавляют к полученному раствору 10 мл уксусной кислоты (1 1)
и 1 г фторида калия (или аммония) и кипятят 2—3 мин К раствору
объемом - 5 0 мл после охлаждения добавляют 15—20 мл 10% ного
раствора иодида калия, закрывают колбу пробкой, перемешивают и че
рез 2—3 мин титруют 0,05 н раствором тиосульфата, добавляя в конце



Определение меди в электролитах

Иодометрически в сернокисюп э гектролите

Ход анализа 1 Отбирают 2 00 мл электролита в колбу дня титрова

трированной H2SO4 и 3 г иодида калия Титруют 0,1 н раствором тио
сульфата натрия до обесцвечивания, добавляя в конце титрования 1 —
2 \п 0 5 % ного раствора крахмапа 1 MI 0 1 н раствора тиосучьфата

2 Отбирают 1—2 мч электролита в колбу для титрования вмести

ворением [зТГроданида кали^КБСМ и 2Т^°иодидУаНСкал™я°К1ТвР1СТл

2CuSO4 -f 4KI = | C u 2 I 2 4- h + 2K2SO4,

Cu 2I 2 + 2KSCN = 1 C U 2 ( S C N ) 2 + 2KI

Перманганатометрически в цианистом или латунном электролите
Ход анализа Отбирают 20 0 мл электролита в колбу для титрования
вместимостью 250 мл Добавляют 2 мл 40 % ного раствора формалина
( т а связывания свободной синильной кислоты) и 20 мл 10 % ного ра
створа H2SO4 Выпадает белый осадок цианистой меди CuCN Раствор

фичьтр Осадок промывают в кочбе декантацией 3—4 раза водой Часть

бу, где велось осаждение Добавляют 25 мл раствора железо аммоний
ных квасцов (100 г квасцов растворены в воде с добавлением 20 мл
концентрированной H2SO4 и разбавпены до 1 л) и кипятят до полного

мт воды 1—2 мт концентрированной Н3РО4 и титруют образовавшийся
ион жетсза (II) 0 1 н раствором перманганата калия КМпО4 Ион же
леза (II) образуется в кочичестве эквивалентном количеству меди
1 мл 0 1 н раствора КМпО4 соответствует 6 354 мг меди

2CuCN + Fe2(SO4)3 + H2SO4=2FeSO4 + 2CuSO4 + 2HCN

МОЛИБДЕН

Определение молибдат-иона М о О ^ - в растворе

Пер чанганито метрический метод

H2SO4, 1обавтяют по каплям 0 1 н раствор перманганата калия до
стабо розовой окраски (дтя окисления восстановителей) Раствор про

собирают в колбу содержащую 30 мл 10 % ного раствора сучьфата
железа (III) с 4 мл концентрированной Н3РО4 Титруют 0 1 н раство

2МоО^~ - 3Zn -f 16H+ = 2Мо 3 + + 3 Z n i + + 8Н2О

62



В колбе ионы Мо 3 т восстанавливают F e 3 + до Fe 2 +

М о 3 + + 3Fe 3 + + 4Н2О = МоС^~ + 3 F e 2 + + 8H+

(II) 1 е Р мл Н оТ а н°растворТкМ К ^ мГ^олибденГ
Мешают As (III и V), Сг (III), Та (V), Nb (V), Sb (III и V),
Ti (IV), U (VI), V(V), W(VI), NOjf и органические вещества
Цериметршеский метод

по содержанию молибдена, добавляют 10 мл концентрированной *НС1
(до 2 М концентрации НС1) и 3 мл концентрированной Н3РО4 Нагре
вают раствор до 60—80 °С и пропускают через редуктор Джонса, за
правленный серебром Редуктор предварительно промывают 2 М раст
вором НС1 со скоростью 10 мл/мин Элюат собирают в стакан вмести
мостью 400 мл, колонку промывают 150 мл 2 н раствора НС1 Первые
порции промывного раствора также пропускают нагретыми до 60—80 СС
и замедленно, последующие 100 мл пропускают побыстрее После ох
лаждения добавляют каплю 0 025 М раствора индикатора ферроина и
титруют 0 1 н раствором сульфата церия Ce(SO4)2 до перехода крас
ного окрашивания в бледно гочубое

При титровании может образоваться осадок фосфата церия (IV),
который довольно медленно растворяется при перемешивании, поэтому
последние 0 3—0 5 мл добавляют медленно, по каплям Параллельно
проводят холостой опыт со всеми применяемыми реактивами (влияние
железа, присутствующего в кислотах) 1 мл 0,1 н раствора Ce(SO4)2
соответствует 9 594 мг Мо

Молибден (VI) в серебряном редукторе восстанавливается до Мо
(V) который и титруется сульфатом церия до Мо (VI) В редукторе не
восстанавливаются Cr (III), ReO^ nTi(IV) Частично восстанавчи
вается V(V) до V (III)

раствор молибдата, содержащего 0 2—0 4 г МоО^"" , и добавляют кон
центрированную НС1 до 3 н концентрации НС1 в растворе Сильно
взбалтывают смесь (вручную или механически) в течение 5 мин Раст
вор декантируют через фильтр в стакан вместимостью 600 мл, ртуть и
осадок хлорида ртути (I) промывают 5 раз порциями по 20 мл НС1

ют жидкость через тот же фильтр Редуктор (стакан) со ртутью сохра-
няют для последующих определений

К фильтрату добавляют 20 мл H2SO4 (1 1) и НС1 (1 1) до объе
ма 300 мл (2—3,5 н НС1) Добавляют 2 капли 0 025 М раствора инди-

рехода красной окраски в бледно голубую
Молибден Мо (VI) восстанавливается ртутью до Мо (V) 1 мл

0,1 н раствора Се (SO4)2 соответствует 9 594 мг молибдена

мышьяк



Определение арсенита

Броматометрический метод

Ход анализа Сернокислый раствор пробы или сухое вещество, растер

колбу аппарата для перегонки (рис 10) Добавляют туда же 1 г гид
разин сульфата растворенный в небочыпом объеме воды Koi6v при
соединяют к шлифу хочотлпьника Приемником служит ботьшая колба

тр\бки холодильника должен быть погру

50 мт концентрированной НС1 с 1 г броми

и сп\ екают в дистилляционную котбу От

копбы хлорид мышьяка AsCl3 при пропус
кании СО2 из аппарата Киппа со скоростью
2—3 пузырька в секунду Добавляют в кол

о т г о м ю т ^ м л ^ й Т т ™ ^
няют из раствора весь AsCl3

Дчя испытания на полноту отгонки
огъетиняют колбу приемник присоединяют
дрт\ю колбу и отгоняют в нее 30 мл НС1

ра индикатора метилового оранжевого При

га катпГкВгоГраствор" долГеТ^бесцве

К основному дистилляту добавляют две

титрмот 0 1 н раствором К В Ю 3 Избыток

[Вап^Ою1реас™^аВиндикатОобрааВП1Я мТч о!Гн °р"с'

- z » = ^ - к Г и р : и

к

4

в

9

г 4 о б з м с г о о А т ^ т в у е т 3 7 4 6 м г м ы ш ь я

Уравнение реакции

3AsCl3 + KBrOg + 6HC1 = KBr + 3AsCl5 + ЗН2О

Иодометрический метод

Ход анализа В мерной колбе вместимостью 100 мл растворяют 1,0 г
исследуемого вещества (As2O3) вместе с 1 г карбоната калия К2СО3 в

бавлением H2SO4 (1 1) до слабо кислой реакции по лакмусовой бу

створа в колбу дня титрования разбавляют до 150 мл, добавляют 2 г
бикарбоната натрия NaHCO3 и титруют 0 1 н раствора иода до появ

A s O ^ -г 12 + 2HCOJ" = AsOij- + 2Г~ + 2СО2 + Н.,0
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родомТили отгонкой в виде AsCl3 Восстановители не мешают (серово

дород, сурьма)

Бромометрический метод

Ход анализа Растворяют навеску (-0,1 г) As2O3 в 10 мл 1 н раст
вора гидроксида натрия и нейтрализуют раствор 15 мл 1 н раствора
НС1 Разбавляют до — 150 мл и титруют 0 1 н раствором брома Вг2

до обесцвечивания, после добавпения 1 мл 0,1 % ного раствора инди

As2O3 + 2Вг2 + 2Н2О = As2O5 + 4НВг

Цериметрический метод

Ход анализа Растворяют - 1 2 0 мг As2O3 в 15 мл воды с 0,5 г гидро

Добавляют к раствору 10 мл концентрированной НС1 и 5 мл раствора
монохлорида иода IC1 Разбавляют раствор до 100 мл добавляют одну
каплю раствора индикатора о фенантролина и титруют 0 1 н раство
ром сульфата церия Се (SO4)2 до перехода красно коричневой окраски
раствора в бледно голубую Титрование в конце ведут замедленно, на
блюдая восстановление красно коричневой окраски Нагревают раст
вор до 50 °С и титруют далее до получения устойчивого в течение 1 мин
б тедно голубого окрашивания 1 мл 0 1 н раствора Се (SO4)2 соответ

Перманганатометрический метод

НУЮ НС1 до концентрации НС1 1 н Добавчяют одну капчю 0 002 Ч
раствора иодата калия КЮ 3 (в качестве катализатора) Титруют ар
сенит 0 1 н раствором перманганата калия до устойчивой стабо розо
вой окраски При малых концентрациях арсенита в конце титрования
добавляют 1—2 капли раствора индикатора ферроина и титруют до
появления розового окрашивания 1 мл 0 1 н раствора КМпО4 соот-
ветствует 3,746 мг мышьяка или 4 946 мг As2O3 Уравнение реакции

5AsO|~ + MnOf + H2O = 5 ^sO]~ + Mn2+ + 2Н+

Определение арсената

Иодометрический метод

Ход анализа 1 Отбирают 10 0 мл 0,2 н раствора арсената в колбу с
притертой пробкой Добавляют 20 мл 25 % ного раствора НС1 и на
кончике шпателя бикарбоната натрия NaHCO3 (дчя вытеснения возду
ха из раствора и колбы) Затем добавляют 1 г иодида катая K.I за
крывают колбу пробкой, перемешивают и дают постоять не менее
5 мин Титруют выделившийся иод 0,1 н раствором тиосучьфата до

2H3As04 + 4Н+ + 6 1 - = 2H 3 4s0 3 + 3I2 + 2Н2О

2 Навеску арсената (эквивалентную ~50 мл 0,1 н раствора иода)

ляют иоднд калия до 25 % ной концентрации и продочжают нагрева
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ровать 0,1 н раствором иода Дтя этого к оттитрованному раствору
добавляют в избытке бикарбонат натрия ХаНСО3 и титруют арсенит
ОД н раствором иода до пол>чения устойчивого синего окрашивания

3 Отбирают 10 0 мл аначизир>емого раствора в колбу для титро-
вания вместимостью 200 мл, добавляют 10—12 мл H2SO4 (1 1) и in
концентрированной НС1, добавляют равный объем хлороформа или
бензола 3 мл 2 н раствора иодида качия KI и сильно взбалтывают

ОД н раствором тиосульфата до обесцвечивания слоя органического
растворитечя Под конец титрование замедляют, производя взбалтыва

При определении микроколичеств As (V) предваритетьно удачяют

Определение мышьяка в свинцовых сплавах

Броматометрический метод

Ход анализа Помещают 50 г стружки в коническую колбу вместимо
стью 500 мл, приливают 150 мл воды, 50 мл концентрированной HNO3

воды до 300 мл и нагревают до кипения для удаления бурых оксидов

КМпО4 дл^окисления As^III)" ^ ( Ш ) 3 " 8 ^ ! ! ) " Прибивают гО^мл
10 % ного раствора нитрата марганца Mn(NO3)2 и слабо кипятят 2 мин

Не следует добавлять нитрат марганца ранее введения в раствор
КМпО4 Горячий раствор фитьтруют через фильтр красная лента и

концентрированной HNO3 и стабо кипятят до разрешения фильтра

створенные в 100 мл воды Отфильтровывают осадок сульфата свинца
PbSO4 через воронку Бюхнера с отсасыванием на фильтр синяя лента

Осадок промывают 1—2 раза водой и выбрасывают Фильтрат нейтра-

ния лакмуса (или иона [Cu(NH3)4]
2+ - если в сплаве имеется медь)

тят 1 мин Раствор фильтруют через фильтр красная лента, осадок пе
реносят из стакана на фильтр, промывают 3—4 раза горячей водой

в ту же колбу (500 мл), где находится первый осадок В осадке теперь

меди
Добавляют 35 мт концентрированной HNO3 и слабо кипятят до

разрушения фильтровзпьной бумаги Раствор выпаривают до выдетения
обильных белых паров дчя уда тения HNO3 и растворения сульфата
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рованной H2SO4 до
бавляют 100 мг су

вают в колбу 10
ированной НС1 и

пробкой с отводной трубкой для отгонки и нагревают раствор до

300 мл воды Раствор кипятят до возрастания температуры паров
105°С В стакане будет весь отогнанный AsCl3 в колбе останет
SbCl3 и SnCl2 Для определения As (III) нагревают раствор в стака
до 95 °С и титруют 0,01 н раствором бромата калия КВгО3 до обесц

о
пределения сурьмы [Sb (III)l раст

все соли не ра
вором КВгОз д
(3—4 капли)

Горячий раствор (95 °С) титруют 0 01

Натрий осажда
створяют, восст

е р м а а а ка

натрий
т U (VI

рошей отработки в усл
Ход анализа Раст

ют досуха на водяной
вора цинк уранил ацет
тем изредка еще 1 ч
трующий тигель № 4
5—10 раз порциями п

р
виях лаборатории
ор, содержащий не б
бане К сухому оста

Осадо

р
ерез стеклянный фи

на фильтре промыва
тива, затем 5 р ор

Промытый осадо
H2SO4, доводя объем
Джонса с амальгам
U (IV] Через редук

оздух в тече
т 25 мл 2 %

Поск
(IV), [к
бы

растворяют на фильтре 5 % ным раствором
100 мл, и пропускают раствор через редуктор

анным цинком [для восстановления U(VI) до
сначала пропускают 50 мл H2SO4 (1 20), а
твор со скоростью 50 мл/мин Колонку с цин

2SO4 (1 20) и дважды водой Полученный из

е 5—10 мин [для окисления U(III) до U(IV)],
го раствора хлорида железа FeCl3 6Н2О (0,12
нной Н3РО4 10 капель (0 5 мл) 1 % ного ра
онцентрированной H2SO4 и титруют 0 1 н ра

я КгСг2О7 до появления устойчивого фиолето

Fe 2 + , е о е вос
до U(VI)],

раствором



КМпО 4 до слабо розового окрашивания, или 0 1 н раствором сульфата
церия Се ( S O i b с индикатором о фенантрошном 1 мл 0 1 н раствора
К 2 С г 2 0 7 или КМпО 4 > или C e ( S O 4 ) 2 соответствует 0,3832 мг натрия

1)
растворяют 10 г хранит ацетата U O 2 ( C H 3 C O O ) 2 2Н 2 О и 6 мл 30* % и
уксусной кис-юты в 50 мл воды при нагревании, 2) смешивают 30 г
цинк ацетата Zn (СНзСОО) 2 ЗН 2 О с 3 мл 30 % ной уксусной кислоты и
50 мл воды, нагревают до растворения Оба раствора смешивают нагре

юр NaCl дс

i С1- Отм]
этрицателыюй реакции на

оставчяют на 6 ч, изредка
:т о насыщении раствора

р

водой

ый фильтрующий тигель \> 4
Ц и н к а м а ч ь п м п р о в а н н ы и Обрабатывают 300 г грану

цинка 2 % ным раствором нитрата ртути (II) Hg(NO4) 2

НИКЕЛЬ

Нш
растворения ост 1ка антраничлта и и

Определение Ni 2- в растворе

Бро мат о метрический метод
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ворение осадка в соляной кислоте

Ni(NH2C6H4COO)2 + 2H+ = Ni*+ + 2NH2CeH4COOH;

2) титрование антраниловой кислоты

NH2CeH4COOH + 2Вг2 = NH2CeH2Br2COOH + 2Н+ + 2Вг~

1 мл 0,1 н раствора бромид бромата соответствует 0 7344 мг

следует растворить в концентрированной НС1, а затем разбавт

вор до 4 н НС1 Методика дает высокую точность

Иодометрический метод

Ход анализа К 100 мл нейтрального раствора, содержащего ^

зния раствора над осадком Смесь продолжают нагревать до коагу
[и осадка и оседания его на дно Осадок отфильтровывают чере;
лянный фильтрующий тигель № 4 с отсасыванием Осадок промы
г сначала горячей, затем холодной водой Промытый осадок раст
[ют в 2 н НС1, собирая раствор в колбу для титрования Добавля
с раствору несколько капель 0 2% ного этанольного раствора ме

и 0,1 н раствор бромид бромат
ки от красной к желтой После этого добавляют еще избыток бром!
бромата 1—2 мл и сразу же 1—2 г иодида калия K.I При этом вы,

обесцве
вора крахмала

При растворении осадка оксината никеля в кислоте образуется эк

ется бромид броматом Уравнение реакции

C9H,ON + 2Вг2 = C9H5ONBr2 + 2HBr

1 мл 0,1 н раствора бромид бромата соответствует 0,7344 мг никеля

НИОБИИ

Перманганатометрический метод

Ход анализа Сплавляют - 3 0 0 мг Nb2O5 с 3—5 г пиросульфата калия

K2S2O7 в кварцевом тигле, покрытом крышкой По охлаждении тигель

H2SO4 и счабо нагревают до растворения пчава Посте охчаждения
осторожно прибавляют 1—2 мл 30 % ной Н2О2 и 100 мч воды, переме

охлаждения добавляют 20 мл концентрированной H2SO4, разбавляют
водой до 200 мл добавляют 2 г янтарной кислоты и нагревают при

Готовят редуктор с амальгамированным цинком для восстановче
ния i4b(V) до Nb(III) Сначала амачьгамированный цинк промывают
горячей H2SO4 (1 19) и горячей водой, выбрасывая промывные воды
Присоединяют к редуктору колбу приемник содержащий — 100 мч 0,1
н раствора с) чьфата железа (III) Через ретуктор пропускают 100 мл
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15—20 % H2SO4

i более 20 % H2SO4 резуль

ного цинка до 20 меш (~0,83 мм) и помещают в широкогорлую ст
лянн>ю банку Заливают к нему 0 5 л 2 % ного раствора хлорида р
ти (II) и перемешивают 45—60 с Раствор сливают и выбрасыва:
Амачьгамированный цинк промывают 5 раз порциями по 0 5 л диет
лированной воды Приливают к нему 0 5 л горячей H2SO4 (1 99)

шцентрированной НС1

ОЛОВО

Определение Sn (II) в растворе

Подо метрический метод

му раствору соли о
гнетовой соли,

раствора кра>

Ход анализа 1
4 н НС1) добав
NaHCO3 и 2—3 мл 0,5 % н
вором иода до появления
иода соответствует 5,935 м

краш

Меш

(II) (2 н H2SO4

бикарбоната н а р
Титруют 0,1 н ра
мл 0 1 н раство

", Mo, W Сг и V

рия

! 100 N

вор с помощью пипетки 50 0 мл 0 1 н раствора йота Обратным мето

обесцвечивания, после добавления 2—3 мл 0,5 % ного раствора крах
мала Титрование может проводиться в присутствии Fe 2 + , Sb3J-, I- и
Вг- 1 мл 0 1 н раствора иода соответствует 5 935 мг отова (II)



Ход анализа Раствор олова (II) в 4—6 н растворе НС1 помещают в
коническую колбу для титрования Колбу закрывают пробкой с тв^мя

водки СО 2 во второе — бюретка Титрование проводят под током СО 2

О 02 н раствором метиленовой синей до появления устойчивого синего

2,374 мг олова (II) Метиленовый синий окисляет олово (II) до о ю в а
(IV) Мешают свободный хлор и кислород

Р а с т в о р м е т и л е н о в о й с и н е й 0,02 н В 1 л воды раст

мостью 1 п и разбавляют '4 н раствором НС1 до метки Отбирают 25 0

Определение олова в бинарных сплавах олово — титан

Подо метрический метод

Ход анализа Растворяют 0,2 г мелкой стружки сплава в 100 мл НС1

^ а д ы и с У с ^ ш
али Колбу закрывают пробкой
ор до кипения, которое про ют ч

1 ч Предварительно на колбе

вают пробку и доливают горячую воду в колбу до отметки К

колбу под проточной водой После охлаждения в колбу спуск
2 г иодида калия, добавляют 5 мл 0 5 % ного раствора крах

SnCl 2 + I 2 + 2HC1 = SnCl 4 + 2HI

1 мл 0 1 н раствора иода соответствует 5 935 мг о ю в а Т

Определение олова в магниевых сплавах

Иодометрическии метод (Sn от 0,5 до 15 % )

Ход анализа Растворяют 0 25—1 г стружки сплава в 50 мл НС1 (1 1)

колбу вместимостью 1 л, в которой находится 100—150 г листового
свинца нарезанного пластинками Добавляют в колбу НС1 (1 10) до
объема 250—300 мл Закрывают колбу резиновой пробкой с тремя от
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концентрированной H2SO4 на 100 мл раствора а вторая с водой В др-

гое отверстие пробки вставляют капельную воронку кран которой ю
жен быть открыт во время нагревания колбы с раствором Третье о'
верстие закрывчгот обрезком стекчянной паючки на врем

;nvc

/-аппарат Киппа, 2 и З-сктянки Тищенко 4 - котба
,-бюретка 6-трубка

Раствор в кочбе кипятят 1 —1,5 ч в струе СО2 Затем колбу снима^

воронке за время кипения, но не до конца, и закрывают кран капель
ной воронки Колбу с раствором охчаждают под струей проточной во
ды Вводят в колбу через капельную воронку 10 мл 0,5 % ного раство
ра крахмала и кран воронки закрывают Вводят в третье отверстие
конец бюретки (ниже среза пробки) и титруют Sn 2 + 0 05 н раствором
иода небольшими порциями при хорошем взбачтывании Титруют до
появления устойчивого синего окрашивания 1 мл 0 05 н раствора иода

Определение олова в баббитах на свинцовой основе

Дихроматочетрический метод

Ход ана шза Растворяют 1 г баббитовой стружки в 30 мл концентриро
ванной HNO3 при нагревании После полного растворения стружки и

оловянной кислоты и частично сурьма в виде метасурьмяной кислоты
К раствору добаваяют немного фипьтроб>мажной массы, отфильтро
вывают осадок через фильтр белая лента и промывают 8—10 раз во
дои (без подогревания) с несколькими капчями концентрированной
HNO3 затем 2—3 раза водой Осадок с фичьтром переносят в котбу



и растворяют его в 30 мл riCil (1 1) при нагревании Раствор кипятят
до удаления хлора После охлаждения добавляют к раствору 2—3 г
приТо—50 С°СР влечение 2 0 ^ " о ^ т ™ * " выдерживают

После прекращения выделения пузырьков водорота осадок вое
становленной металлической сурьмы отфильтровывают через неболь
шой тампон гигроскопической ваты, промывают горячей водой с кап
лями концентрированной НС1 К раствору добавляют еще 0 5—1 г же

ния в колбе среды СО2) и охлаждают раствор под проточной водой
Добавляют 5 мл 20 % ного раствора иодида калия KI 1-2 мч 1 % но
го раствора крахмала и титруют 0,1 н раствором дихромата калия до

на реакциях

К 2Сг 20 7 J- 6KI + 14НС1 = 8KC1 + 2CrCl3 -f 3I2 + 7Н2О,

SnCl2 + I 2 + 2HC1 = SnCl4 + 2HI

При действии дихромата калия в среде НС1 на иочид калия выде

ответствует 5 934 мг олова С Т В ° Р а

Определение общего содержания олова
в ванне оловянного сернокислого электролита
И'одо'метрический метод

Ход анализа Отбирают пипеткой 10 0 мл электролита в мерн\ю колбу
вместимостью 100 мл в которой находится 15—20 мч концентрирован
ной НС1 Раствор разбавляют водой до метки и перемешивают Отби
рают пипеткой 10 0—20,0 мл приготовленного раствора в кочбу ДЛЯ
титрования вместимостью 250 мл, добавляют 20 мл концентрированной
НС1 и 30 мл воды Прибавляют в кочбу - 0 , 5 г порошка а починил
дтя восстановчения отава и закрывают колбу резиновой пробкой с

боната натрия NaHCO3 для устранения доступа воз чуха Если реакция

а в воронку Геккеля подливают раствор NaHCO3 После прекращения

пробку открывают добавляют 5 мл 1 % ного раствора крахмала и
титруют 0 1 н раствором иода до появления неисчезнувшего синего
окрашивания 1 мл 0 1 н раствора иода соответствует 5,934 мг олова

створа электролита в колбу для титрования вместимостью 250 мч до
бавляют 20 мл концентрированной НС1, 30 мл воды 25 мл насыщен
ного раствора бикарбоната натрия, 5 мл 1 % ного раствора крахмала
и титруют 0,1 н раствором иода до появления устойчивого синего ок
рашивания 1 мл 0,1 н раствора иода соответствует 5,934 мг олова
Sn2+ Содержание четырехвалентного олова опречечяют по разности
между общим содержанием олова и содержанием Sn2+



Определение Sn (IV) в растворе

Титрование раствором метиленовой синей

Ход анализа Для восстановления очова (IV) к кислому раствору в

НС1 и 2—4 г мелкораздробленного цинка Колбу закрывают пробкой с

станов тения и выделения олова в виде шлама ^металлической гуоки^

титр>ют 0,02 н раствором метиленовой синей до получения устойчиво
го синего окрашивания Под конец титрование замедляют Уравнение
реакции

SnCl2 + C16H18N3SC1 + 2HC1 = SnCl4 + C16H2oN3SCl

Иодоиетрический метод

Ход анагиза К раствору объемом - 3 0 0 мл содержащему -200 мг
олова (IV), 10—15 мл концентрированной H2SO4 и 100 мл концентри
рованнои НС1, п колбе вместимостью 500 мл добавляют 2—3 г наре
занных тастинок свинца Закрывают колбу пробкой с двумя отвер

в течение 30—40 мин, наблюдая за тем, чтобы объем колбы сильно
не уменьшался Колбу снимают с плиты, продолжая пропускание СО2,

1 % ного раствора крахмала и титруют 0 1 н раствором иода но появ

раствор опускают кусочек мрамора 1 мл 0 1 н раствора иода соот
ветствует 5,934 мг Sn4+ или 7,534 мг SnO2

Свинец на холоду не восстанавливает Sn4+, титрование проводится

удаляться Мешает сурьма'

Определение олова совместно с сурьмой

Брочато метрический метод

концентрированной H2SO4 и кипятят до удаления сернистого газа, об
разчющегося в результате восстановления H2SO4 В растворе будет
сурьма (III) и олово (IV) После охлаждения осторожно разбавляют
водой до 100 мл, добавляют 5 мл концентрированной НС1, 2 капли ра
створа метилового оранжевого и титруют сурьму (III) 0,1 н раство
ром бромата калия КВЮ3 до обесцвечивания После отстаивания в
течение 1 ̂ f ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ l ^ ^ е"б

 п ^ °
Фипьтрат, содержащий сурьму (V) и олово (IV) собир

злбу с воронкой Геккеля, доб 80скую колбу с воронкой Геккеля, добавляют 80 мл концентрирован!
Н О и спускают в раствор последовательно три порции по 3 г цинко!
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калия KI, 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и титруют 0 1 н раст

СурьмТаБе(ТШ)УнТе мешает титрованию, олово (II) окисляется бро
матом раньше сурьмы (III) при такой высокой кислотности Титрова-

ного растворения алюминия добавляют избыток 0,1 н раствора бро

иод 0 1 н раствором тиосульфата натрия Титр раствора КВгО 3 >ста-

РЕНИИ

Перманганатометрический метод

теза (III) Через кочонку редактора Джонса с амальгамированным

тем анализир) емый раствор и после этого оста чьпую часть H2SO4 (1 19)

г ^ т а к Г ч ^

R e O ^ Дочжны отсутствовать Cr ( III ) , F e 1 ^ Mo (VI) Nb (V) V (V),

РТУТЬ

Определение Hg (I) в растворе

Иодометрический метод

Ход анализа К раствору пробы, содержащему до 200 мг H g ^ + и

HNO 3 , добавляют 1 г сухого иодида калия и 50 0 мл 0 1 н рас

с) тьфата натрия до обесцвечивания добавляя в конце титровани

гвует 10,03 мг Ilg 2+ Уравнение реакции

Hg2(NO3)2 + I2 + 61- = 2 (HgI4)
2~+ 2

7 5



Церичетрический метод

Ход анализа К раствору содержащему —100 мг ртути (I), добавляют
10 м i концентрированной H2SO4 ичи 5 мл 70 % ной НС1О4 и разбавля

ют до 100 мч Ион KOJ должен отсутствовать Добавляют 25,0 мч
О 1 и раствора с\ чьфата церия Ce(SO4)2 и разбавляют водой до 200 мл

0 1 и раствором соли Мора избыток раствора Ce(SO4)2 посте добавле
ния 2 капель раствора ферроина Переход окраски из бледно голубой в
красимо Титрование можно проводить с индикатором — фенилантра
ниловой кисчотой Можно титровать Hg]+B присутствии небольших
копичестр иона Hg2+ 1 мл 0 1 н раствора Ce(SO4)2 соответствует
20 06 мг Hg ]+ Уравнение реакции

H g 7 + + 2Се 4 + = 2Hg 2 + + 2Ce 3 +

Опреде хечие хлорамином Т

Ход анализа Анализируемое вещество растворяют в 50 мл НС1 (1 1)
в кочбе с притертой пробкой Добавляют 5 мл 0 02 М раствора одно
хлористого иода IC1, 5 мл хлороформа и титруют 0,1 н раствором
хлорамина Т пока окраска слоя хлороформа станет соломенно желтой
Колбу закрывают пробкой и хорошо взбалтывают Титрование продол
жают до тех пор, пока окраска слоя хпороформа перейдет из пурпурной
в бледно желтую

Определение Hg ( I I ) в растворе

Иодочетрический метод

Ход анализа 1 (По Руппу) Раствор пробы, содержащий 100—200 мг
Hg 2 J встряхивают в конической колбе с 1—2 г иодида калия KI до
тех пор, пока раствор ие станет прозрачный желтого цвета При этом

Hg*+ + 4 1 - = (Hgl 4 )*-

К этому раствору добавляют последовательно 30 мл воды, 20 мл
4 н раствора \аОН и при сильном взбалтывании смесь 3 мл 40 % ного
формалина с 10 мл воды Взбалтывают еще 2 мин, при этом происхо
дит восстановление Hg 2 J до металлической ртути по уравнению

(Hgl 4 ) '- + НСНО + ЗОН- = Hg + 4 1 - + (НСОО)- + 2Н2О

шцентрированной
• 1,1 н раст

Посче

сн,соон,
ской ртути

снова
Взбалт

Реакц

1ЛТЫВЭ1
зания добавчяк
от и добавляю-
полного раст£

ает с образова

>т 20 мл ко
г 25,0—30 0

екса по уравнению

Hg + 12 + 2 1 - = (Hgl«)«-

Присутствующий избыток формальдегида в кислой среде с иодид
ым комплексом ртути не реагирует После хорошего взбалтывания от
ктровывают избыток иода 0,1 н раствором тиосульфата натрия до
бесцвечивания добавляя в конце титрования 3—5 мл 0 5 % ного раст
ора крахмала 1 мч 0,1 н раствора иода соответств>ет 10 03 мг Hg2+
ли 13 73 мг хлорида ртути (II)



2 Слабокислый раствор, содержащий 0 5—5,0 мг Hg 2 + в виде хло
рида разбавляют до 80 мл и добавляют 0 1 г хлорида калия КС1 Ней
трализуют раствор сухим бикарбонатом натрия NaHCO3 и добавляют
еще 5 г его избытка Добавляют 5 мл 0,3 % иого раствора периодата

титр} ют 0,01 н раствором иодида качия KI из микробюретки Титрант

лями в конце титрования до 5—10 с при хорошем взбалтывании Тит

ристого углерода 1 мл 0,01 н раствора иодида^ калия соответствует

ют предварительно кипячением кислого раствора Мешающие ионы Fe3+
маскируют добавкой фторида калия КГ перед добавкой NaHCO3 He

СВИНЕЦ

Определение РЬ (II) в растворе

Дихроштометрический метод осаждения

Ход анализа Раствор пробы должен быть точно нейтральным Если

раствором HNO3 или NaOH с' тремя каплями раствора метилрот до

титрование 0 1 н раствором дихромата калия КгСгаО? с добавлением
10—20 капель 2 % ного раствора 26 дихвдрфенолиндофенола Титруют

2Pb(NO3)2 + K 2Cr 20 7 + Н2О = 2PbCrO4 + 2KNO3 + 2HNO3

В конце титрования жидкость приобретает устойчивый зеленый

Koii особенно гидролиз} ющихся со пей 1 мл 0,1 н раствора К2Сг20 со
ответствует 20 72 мг свинца (РЬ2+)

Иодометрический метод

Ход анализа 1 К раствору, содержащему 100—150 мг РЬ2"1", добавля

сЭухоНгоСТцета°таКамт|Ьия и на^ремют^до1 40—50 X " д о б а в л я ю т ^ б . О ^ л

ностьюРосты°тьа ДИХСкадок хр^ГатГИИНЦГРЬСЮГ отфильтровывает

раствора КзСг2О7 Осадок с ватой (или с фильтром) переносят в колбу
для титрования, смывают 5 мл 25 % ной НС1 и водой (30 мл), добав
ляют на кончике шпателя КНСО3 и растворяют 2 г иодида калия KI
Смесь перемешивают и дают отстояться несколько минут Титруют вы

створа тиосульфата соответствует 6,906 и
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Сравнения реакций

2РЬ(СН3СОО)2 + К 2 Сг 2 0 7 + Н 2 0 = 2РЬСгО4 +

+ 2СН3СООК + 2СН3СООН

2РЬСгО4 + 6KI + 16НС1 = 312 + 2РЬС12 -г 2СгС13 + 6КС1 + 8Н2О

р>ются тиосульфатом

сусной кислоты и разбавляют до 100 мл Добавляют к pdCTBOpy 0 1 н

свинца РЬСгО4 до появления оранжевого цвета раствора Осадок об

НСюГ ПрТбавчяюТгб мл^оТьГо 5—1 г ^одидТка'ли'Ги "титруют вы
делившийся иод 0,1 н (или 0 01 н) раствором тиосульфата до исчез

ветс70в"етО6 906 Т мг Р РЬ^ Р а Х М а Л а ^ " р а С Г В ° р а т и о с у л ь

осуждение проводят в 0,1 н растворе НС.О- Концентрация б\ фермой
смеси СНзСООН—CH3COONa в растворе не должна превышать о %
Для устранения влияния Fe 3 + осаждение РЬСгО4 проводят в присутст
вии большого количества СН3СООН

3 К нагретому раствору объемом 100—120 мл добавляют по кап

появления б"льГхОпГр'"вРНР

2

О5о"НПосле2 охла^денияЛд*бавляютР50—60 мл

фильтр N° 4) Осадок па фильтре промывают 8—10 раз холодной водой

тата натрия с 10 % ' хлорида аммония и 2 4 %'° уксусной кислоты
СН3СООН (-100 мл)

в"25 СмаК21нИраствао1р™ВНС1ТоТ°ДобавляютН25 чл воды, 1 г иодида калия
КТ и титруют выделившийся иод 0,1 н (или 0 01 н ) раствором тиос\ чъ

от добавления в конце титрования 2—3 мл 0 5 % ного раствора крах
мала, 1 мл 0 1 н раствора тиосульфата соответствует 6,906 мг Р Ь 2 +

4 Выделяют PbSO4 и осаждают РЬСгО4 насыщенным раствором
дихромата калия К2СГ2О7, как описано в п 3 Промытый осадок раст
воряют в 25 мл 5 н раствора НС1, насыщенного NaCl, разбавляют до
200 мл водой добавляют 5 мл концентрированной Н3РО4, 5 капель 1 %
ного раствора дифениламиносульфоната натрия и титруют 0,1 н раст
вором соли Мора до исчезновения фиолетового окрашивания Уравне
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ние реакции

РЬСЮ4 + 3Fe2+ + 8Н+ = Pb2+ 4- Cr3+ + 3Fe3+ + 4Н2О

Sb (III и V) и SiO2 Осадок PbSO4 способен адсорбировать'многие эле'

менты Эквивалент 0,1 н раствора соли Мора равен 6,906 мг/мл РЬ2+

Перманганатометрический метод

*од анализа Из раствора выделяют PbSO4 (для отделения от других

осадок в 100 мл 15 % ного раствора ацетата натрия вместе с 10 % хло

Осаждают в растворе РЬСО3 добавкой по каплям насыщенного
раствора карбоната натрия Na2CO3 до прекращения образования осад

щей бане в течение 2 ч Осадок отфильтровывают через фильтр белая
лента промывают на фильтре 5 раз холодной водой и растворяют его
на фильтре в горячей уксусной кислоте СН3СООН (11), добавляя ее
небольшими порциями Фильтр промывают той же уксусной кислотой
343-4 р

Раствор р д д о д ю осалат свинца
РЬС2О4 добавлением по каплям насыщенного раствора щавелевой ки

Н С О РЬ2+ Р 2

4 раза
Раств разбавляют до 150 мл водой и осаждают оксалат

2 4 д щ р р а щаелев
оты Н2С2О4 до полного осаждения РЬ2+ Раствор нагревают 2 ч

пящей водяной бане, горячий раствор фильтруют через фильтр белая
лента, промывают 3—5 раз горячей водой Растворяют осадок на фильт
ре в горячей 4 н H2SO4, собирая фильтрат в колбу для титрования
Фильтр промывают 5 раз той же H2SO4 и горячий раствор (90 °С)
титруют 0,1 н раствором перманганата калия КМаО4 до появления
устойчивого слабого розового окрашивания Уравнения реакций

РЬС2О4 + 2Н+ = РЬ 2+ + Н 2С 2О 4,
5Н2С2О4 + 2МпО7 + 6Н+ = 10СО2 + Мп2+ + 8Н2О

Метод пригоден для анализа свинцовых руд а также оксидов
свинца (сурика) 1мл 0,1 н раствора КМп,О4 соответствует
10 36 мг РЬ2+

СЕЛЕН

Определение селенистой кислоты H2Se03

Перманганатометрический метод

Ход анализа К кислому раствору пробы (2 н HNO3) добавляют из
быток 0,1 н раствора перманганата калия КМпО4 и обратным методом
титруют 0,1 н раствором соли Мора (или FeSO4) или 0,1 н раствором
щавелевой кислоты Н2С2О4 при нагревании до кипения — до обесцве
чивания Уравнение реакции

5SeO|- + 2MnO^ + 6H+ = 5SeO!~ + 2Mn2+ + ЗН.,0

Мешает теллуристая кислота Н2Те03 которая тоже титруется При
растворении в HNO3 Se и Те образуют H 2 Se0 3 и Н2Те03 1 мл 0,1 н
раствора КМпО4 соответствует 6 348 мг SeOg"
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Иодочстрический метод

Ход анализа 1 К кис тому раствору пробы (2 н HNO3) добан

раствором тиосульфата натрия Na2S2O3 до обесцвечивания, добав.

SeO^ + 4I~ + 6H+ = ISe + 2I2 + 3H2O

отделения от мешающих элементов (Те) 1 мл 0 1 и раствора тиосучь

фата натрия соответствует 3 174 мг SeOf"

2 К кислому раствору пробы (2 н НС1, НВг, НСЮ4 или H2SO4)
добав 1яют небольшой избыток 0 1 н раствора тиос> чьфата натрия
Na2So0o и обратным методом титруют 0 1 н раствором иода добавив

SeOf" + 4 S

2 ° 3 ~ + 6Н+ = SeS4Of -f S4Og~ + 3H2O

1 мл 0,1 н раствора тиосульфата натрия соответствует 3 174 мг

селенита SeOJ~.

Определение селеновой кислоты H ŜeO^

Ход анализа В кочбу с газоотводной тр\бкой помещают аначизируе

реакции

SeO;j- -*- 2 С Г + 2Н~ = ScOg" -'- CI, г Н„О

Определение селена и теллура
в рудах и продуктах их переработки
Ход анализа Растворение навески 10—10 г ген оизчельченного мате
риала проводят в стакане вместимостью 300—800 мл К навеске при
бавляют 8—30 мл смеси брома и четырех*чористого >глерода (2 3) и

концентрированной HNO, и оставляют стоять па холод> Затем раствор

разложения навески прибавляют 10—60 мл концентр'ропанной H2SO4

и упаривают раствор до полного удаления оксидов азота и органиче
ских веществ, для этого выпаривают раствор то появчення^парои H2SO4
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Остаток растворяют в 60—200 мл воды и 10—50 мл концентриро

концентрации°?5Т%Д((объемн ) Раствор н а ^ а ю Г д о ^ п е н и я ^ в в о д я т
в него 5 мл раствора хлорида ртути (I) 1 мг/мл Hg2Cl2 (ко-лектор)
Добавляют небольшими порциями 20 % ный раствор хторида олова
SnCl2 2Н2О в 20% ной соляной кислоте для восстановпения железа
(III) После обесцвечивания добавляют избыток раствора SnCl2 2H2O

(3—10 мл), немного фильтробумажной массы, кипятят смесь 5 мин и

мывают его 3—4 раза горячей HCl"(2 100)

НС1 и 4—5 капель концентрированной HNO3 разрыхляюТфильтр Т н а
гревают на водяной бане до растворения осадка (повеление фильтра)
Добавляют еще 40 мл концентрированной НС1 50 мл воды (концентра

вают через двойной фильтр белая лента и промывают 7—8 раз герячим
5 % ным раствором соляной кислоты

Для выделения теллура фильтрат разбавляют водой до 250 мл до
бавляют немного фильтробумажной массы нагревают до кипения до

филыровывают через двойной фильтр белая тента и промывают 7-—8

ной бане до полного растворения осадка Добавляют к раствор\ 150 MI

После охлаждения раствора до комнатной температ\ры добавляют к
нему 10,0—20,0 мл 0,02 н раствора тиосульфата натрия избыток кото
рого титруют обратным методом 0 02 н раствором иода в присутствии

H 2Se0 3 + 4Na2S2O3 + 4НС1 = Na2SeS4O6 + Na2S4O6 + 4NaCl +3H 2 O

1 мл 0 02 н раствора тиосульфата натрия соответствует 0 7896 мг Se

бэвляют ITMTконденсированной НС°1,°3"Г^п^Тонцентрированной
HNO3 и нагревают на водяной бане до полного растворения осадка Те
Добавляют к раствору 100 мл воды, вводят 4 г сухого карбамида
и кипятят 2—3 мин После охлаждения раствора добавляют 10 мл
?0 % ного раствора KI и титруют выделившийся иод 0,02 н раство
ром тиосульфата натрия в присутствии 5 мл 0,5 % ного раствора крах

Н 2 Те0 3 + 4 1 - + 4Н+ = jTe -f 2I2 -f 3H2O

1 мл 0,02 н раствора тиосульфата соответствует 1 2760 мг Те
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СЕРА (СОЕДИНЕНИЯ СЕРЫ)
Определение сульфидной серы S 2 - в растворе

Иодометрический метод

Ход анализа 1 Точно измеренный объем анализируемого

раствора иода 12 и титруют обратным методом 0,1 н раство]
сульфата натрия, добавляя в конце титрования 5 мл 0,5 % н

H2S + I 2 = 2 1 - + }S + 2H+
Ионы S2O3

2- и SO 3

2- также окисляются иодом, но ион S O N - —
нет 1 мл 0,1 н раствора иода соответствует 1,603 мг S 2 - или 1,704 мг
H2S

2 Отбирают для анализа такой объем раствора, в котором содер
жится 5—20 мг сероводорода или сульфид ионов в пересчете на серу
Прибавляют в избытке 10 % ный раствор ацетата кадмия Cd(CH3COO)2

2Н2О и дают выпавшему осадку отстояться Осадок отфильтровывают
через фильтр белая лента и промывают его 6—8 раз горячей водой

ние, припивают°в нееР25°0—50^°млУ6,0В5КнТрастворТиодТиЬ5 M T H C I

0 05 н р ^ с ^ о р о м ^ и о ^

растворы иода и тиосульфата 1 мл 0 1 н раствора иода соответствует
1,603 мг S 2 " ичи 1 703 мг H2S

3 Для определения сульфидной серы в реактиве iNa2S 9H2O 10,0 г

В коническую колбу для титрования вместимостью 500 мл отбира
ют пипеткой 50,0 мт 0 1 н раствора иода, добавляют 200 мл воды,

обесцвечивания, добавляя в конце титрования 5 мл 0,5 % ного раство
ра крахмача 1 мл 0,1 н раствора иода соответствует 3,903 мг Na2S

Вместе с сульфидом титруются мешающие соли Na2SO3 и 'Na2S2O3

кой 100,0 мт анализируемого раствора пробы в мерную колбу вмести
мостью 200 мл, добавляют 50 мл 1 % ного раствора ацетата цинка
Zn (CH3COO) 2 2Н2О 10 мл глицерина и разбавляют водой до метки
После перемешивания отфильтровывают часть раствора солей от осад
ка сульфида цинка через су\ой фильтр в сухую колбу Отбирают пи
петкой 100,0 мл фильтрата, добавляют 5 мл 0,5 °/о ного раствора крах
мала и титруют 0 1 н раствором иода до появления устойчивого синего
окрашивания Уравнения реакций

Na2SO3 + h + H2O = Ma2SO4 + 2HI,
2Na2S2O3 + 12 = 2NaI + Na2S4Oe

Эквивалент этих солей в пересчете на INa2S составляет 3,903 мг/мл
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Броматометрический метод

Ход анализа Отбирают 100 мл раствора, содержащего-15 мг S2~, в

пельной воронкой Добавляют 50,0 мл 0,1 н раствора брочата калия
КВгОз и закрывают пробку Открывают кран капельной воронки для
выхода газов, затем кран закрывают и вливают в воронку 50 мл НС1
(11) Выпускают через кран из воронки 40 мл НС1 (1 1) и встряхива
ют колбу Если в колбе образовался прозрачный желтый раствор, окис

кислоты из воронки, обмывают воронку два раза водой и спускают воду
в колбу Помещают в воронку 3 г иодида калия KI, растворенные в

S2~ 4- 4Вг2 + 4H2O = SOl~ + 8Br~ + 8Н+

1 мл О 1 н раствора бромата калия КВгО3 соответствует 4,008 мг
S2- или 4,260 мг H2S Метод пригоден для определения суммы H2S,
SO3

2-, S2O3

2-, SCN- Тионовые кислоты также титруются

Определение сульфитной серы SO^~

или H2SO3 в растворе

Иодометрический метод

содержащего 100—120 мг SO2, добавляют 20 0—50,0 мл 0 1 н раствора'
иода 12, разбавляют раствор водой до 200 мл и титруют избыток иода
0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания добавляя в

SO2 + I2 + 2Н2О = SO^~ + 2I~ + 4H+

титрование проводить прямым методом ОД н раствором иот,а в при

синего окрашивания 1 мл 0,1 н раствора иода соответств\ет 3,203 мг
SO2 или 4 104 мг H2SO3

Определение тиосульфатной серы S 2 O ^ ~ B растворе

Иодометрический метод

Ход анализа 1 Определение проводят прямым титрованием 0,1 н рас

1 MI 0,1 н раствора иода 12 соответствует 11 213 мг S 2O3~

2 Для раздельного определения в смеси SOg~ и S 2 O | ~ отбирав



зпиквотную чэсть энялизирувмого рэстворн и титрую! 0,1 н рэствором

иода 12 сумму SOl~ и S 2 O ^ в присутствии крахмала

Другую атиквотную часть отбирают в мерную колбу, осаждают

ион SO]~ добавтением 5 мл 10 % ного раствора нитрата стронция

на ночь Отфильтровывают часть раствора из колбы не взмучивая осад
ка через фичьтр в сухой стакан Отбирают сухой пипеткой атаквотную
ч^сть раствора и титруют ион S2O3~0 1 н раствором иода в присутст
вии крахмала до появ тения синего окрашивания. 1 мл 0,1 н раствора
иода соответствует 4 003 мг SO^~ и 11 213 мг S2O3~

Анализ смеси S2~, SOJ- и 52Од~

Иодометрический метод

Ход анализа В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают 50,0—
100 0 и анализируемого раствора, добавпяют 10 мл глицерина и раз
бавчяют смесь до —150 мл водой Прибавляют 20 мл суспензии кар
боната цинка ZnCO3 (ичи карбоната кадмия CdCO3) для осаждения
с> пьфид иона Смесь хорошо перемешивают и фильтруют в мерную

ническую ко!бу вместимостью гЗО^л^до^ляют^гГо—бОдГмл^ 01™

лочкой и титруют избыток иода 0 01 н раствором тиосульфата натрия
в присутствии 5 \п 0 5 % ного раствора крахмала до обесцвечивания

рэя 66 в кош1Чбск\ ю колбу Приоэвляют к рэствору о мл 40 /о ного

нение, не реагирующее с иодом Добавляют 20 мл 10 % ного раствора
уксусной кис юты СНзСООН, 2 мт 0 5 % ного раствора крахмала и

Дчя определения сульфит иона в коническую колбу вместимостью

ной уксусной кислоты, вливают вторую аликвотную часть анализируе
мого раствора (такую же по объему), добавляют 2 мл 0,5% ного рас
твора крахмала и обратно титруют избыток иода 0,01 н раствором тио

вует с>мме содержания ионов SOg" и S2O3"" 1 мл 0,01 н раствора

иода соответствует 0,1603 мг S2~, 0,3904 мг S O ^ и 1,121 мг Б2Оз~.

Готовят отдельно раствор 40 г сульфата цинка ZnSO4 7H2O или 36 г
с>льфата кадмия CdSO4

 8/3Н2О в 200 мл воды и раствор 20 г безвод
ного карбоната натрия Na2CO3 в 200 мл воды Перед употреблением

карбоната натрия Смесь готовят при комнатной температуре, быстро
перемешивая образующуюся суспензию
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Определение сульфатной серы SO^-в растворе

Ход анализа 1 Отбирают 10,0 мл анализируемого раствора, содержа

Добавляют к пробе 2 капли 0 1 % ного раствора в этаноте индикатора
бромфенолбчяу, добавляют по каплям аммиак NH4OH (1 10) ичи
азотную кислоту HNO3 (1 10) до установления бледно зеленоватого
окрашивания Добавляют 1 мл 20% ной уксусной кис-юты 50 MI аце

топе Титруют 0 02 М^раствором" нитр^т^свинца ^ ( N O ^ Y до° перехода
окраски из зеленой в красную (пурпурную) Уравнение реакции

S O | - + Ptr+ = |PbSO4 #

Zn2+ и др Мешает также РО]+ С1- удаляют выпариванием с азотной
кистотой 1 мл 0,02 М раствора нитрата свинца Pb(NO 3) 2 соответству
ет 1,9213 мг SO4~

2 В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают анализиру
емый раствор, содержащий 20—40 мг/л сульфат иона Раствор нейтра
ЛИЗУЮТ по лакмусовой бумажке до нейтральной реакции, добавляя по
каплям NH4OH (2 3) или НС1 (1 4) Добавляют 0 1 н раствор хро
мата бария ВаСЮ4 в 2—4 кратном избытке (при содержании S O ^ O T
20 до 40 м г / л - 5 мл раствора реактива, при 100 мг/л и выше — 20—
25 мл)

фильтруют через сухой фильтр синяя лента в сухой стакан, отбрасывая

раствора иодида калия KI, 5 мл соляной кислоты НС1 (1 1). Дают по
стоять 5 мин в темноте под пробкой и титруют выделившийся иод 0,02

но желтый Прибавляют 2 мл 0 5 % ного раствора крахмала и продол

раствора тиосучьфата натрия соответствует 3,202 мг ионов SO^" Урав
нения реакций сначала осаждается сульфат бария раствором хромата
бария в кистой среде

2SO;-- + 2Ва2+ + 2СгО^- + ЗН+ = | 2BaSO4 + НСг2О7 + Ь^О,

при последующей нейтрализации аммиаком НСг2О^~ превращается

НСг2О7" + ЗОН" = 2CrO:j~ + 2Н,,0,

Ва" f + СЮ4~ = |ВаСЮ4



5а'+ и СгО 2

4~были зор в равных

оном SO 2 ,-, 1

я осадка B a S O 4 + B a C r O 4 в фи

пой среде иодометрически

6 1 - + 13Н+ = 2 С г 3 + + 7Н О -4.

Мете SO 4

колбу вместимостью 250 мл отбирают от 10 до 200 мл анализируемой
сточной воды (в зависимости от содержания серы), добавляют 1 мл
50 % ного раствора гидроксида натрия NaOH Нагревают смесь на водя
ной бане и добавляют по каплям бромную воду до появления неисче
зающего желтого окрашивания Нагревание продолжают еще 30 мин,
затем добавляют по каплям концентрированную НС1 до кислой реак

гния бро-
Колбу закрывают воронкой через 20 мин добав.

итрированной H N O 3 и нагревают на водяной бане
Жидкость переносят в фарфоровую чашку, выпаривают досуха на

дяной бане и добавляют 5 мл концентрированной НС1, растирают
гаток стеклянной палочкой Раствор снова выпаривают досуха при
вляют растертую смесь 0 25 г карбоната натрия N a 2 C O 3 и 0,5 г окси

д
кистенной_НС1, раствор фильтостаток растворяют в горячей Е

руют и в фильтрате определяю

или гравиметрическим методом

Р а с т в о р х р о м а т а б а р и я , 0 1 н

Нагревают до кипения 10 % ный раствор хлорида бария ВаС12 2Н 2 О
и осаждают хромат бария ВаСгО 4, добавляя 10 % ный раствор хромата
калия К 2 С г 0 4 Осадок отфильтровывают, промывают водой до полного

130 °С "навеску 8,445 *г полученного B a C r o I п о м е щ ^ ' т ^ к о л б у ' лоб"1!)11

пяют 100 мл воды, 18 мл концентрированной НС1 и нагревают смесь на
слабом пчамени до растворения Горячий раствор переводят в мерную

Определение персульфатной серы S2O2

g- в растворе

Ход анализа 1 В раствор, содержащий —300 мг персульфат иона

SjO 2 .-, пропускают диоксид углерода СО 2 Добавляют 30 0 мл 0,1 н

раствора сульфата железа (II) FeSO 4 7H 2O или соли Мора



TeSO4 (NH4)2SO4 6H2O 20 мл 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3
(катализатор) и 200 мл горячей воды После охтаждения титруют из

розового окрашивания или ОД н раствором дихромата калия К2Сг207

S 2 O 2 - + 2Fe2+ = 2SO 2 - + 2Fe3+

1 мл 0,1 н раствора FeSO4 или соли Мора соответствует 9 606 мг

2 В колбу вместимостью 500 мл к раствору персупьфат иона S2Og~
добавляют 30 0—50,0 мл 0,1 н раствора щавелевой кислоты
Н2С2О4 2Н2О, 0 2 г сульфата серебра Ag2SO4, растворенные в 20 мл
10 % ного раствора H2SO4 Нагревают на кипящей водяной бане до
окончания реакции (прекращения образования пузырьков СО2) В го

ние реакции
K2S2O8 + Н2С2О4 = K2SO4 + H2SO4 + 2СО2

1 мл 0,1 н раствора щавелевой кислоты соответствует 9 607 мг

Алкалиметрический метод

При нагревании с водой персульфат разлагается с образованием суль
фата, свободной серной кислоты и кислорода по уравнению

2K2S2O8 + 2Н2О = 2K2SO4 + 2H2SO4 + \Ог

Ход анализа Нейтральный раствор пробы объемом ~200 мл на
гревают до кипения, кипятят 15 мин и дают остыть Титруют 0,1 н
раствором NaOH с добавлением 2 капель 1 % ного этанольного (70%)
раствора фенолфталеина до появления розового (красного) окрашива
ния 1 мл 0,1 н раствора гидроксида натрия соответствует 9,606 мг
S2O

 2 Г

Иодометрический метод
Ход анализа К нейтральному раствору пробы, содержащему ~200 мг
K2S2O8 добавляют 3 г иодида калия KI, нагревают раствор в течение
15—20 мин до 40 °С и добавляют 50 мл воды Выделившийся иод тит

руют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания, добав
ляя в конце титрования 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала

Вместо 3 г иодида калия можно применять смесь 1 г иодида ка
лия KI и 5 г хлорида аммония NH4C1

Определение серы в чугунах, сталях и ферросплавах

Иодометрический метод

юрода при 1250—1400 °С, показанной на

с образованием сернистого газа SO2 Сульфатна?
SO2
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Температура сжигания чугунов и слаболегированных сталей
1250—1300 °С, высокотегированных ста чей и ферросплавов 1350 —
1400°С Для снижения температуры^ плавления проб к навескам анали

сжигают, смешивая навеску (0,5—1 г) с 1 г оксида меди (II) Бориды
редкоземельных элементов, бориды скандия, титана, циркония гафния,
тория, хрома молибдена, вольфрама сжигают после смешивания с ок

сидом меди (II) Силицид вольфра
сидом свинца (II) Карбид бора сж

. у ^ ^
,5—1 0 г) сжигают с добавкой (1—1,5 г) i

Со3О4 (2 1) Сложнолегированные ста
г (0,5—

1,0 г) сжигают с добавкой (1—1,5 г) металлической меди, олова :

Ферросилиций, ферромарганец, силикомарганец, феррохром ферро
вольфрам ферротитан феррониобий, ферроцирконий, ферросиликоцир



плавней, сжигают в смеси с оксидом олова и оксидом кобальта Со 3 О 4

(2 1) Безуглеродистый феррохром и хром металлический сжигают в

(2 1 0,6) или с одним железом (2—3 г) ' Силикохром сжигают со сме

бальта Со 3 О 4 и железа (0 5 1 1) или оксида меди (II) и оксида ко
бачьта (2 1) или с одним оксидом меди или медью Ферромолибден,

Г "

зину 05%ным раствором крахмача и подкрашивают 0 01—0 005
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тительных сосуда 2 и 4 для поглощения с
«свидетеля» Сосуд 4 имеет подводящую
барботером В нижней части сосуда имее!

лее в измерительную бюретку 6 для опред(
SO2 в сосуде 4 0,01 н раствором КЮ 3 в i
снятия пробки с подводящей трубки) В s
можность определять серу и углерод из о;

in объема СО2 Титруют
утствии крахмала после

азов (SO2> СО2 и О2) пропускают через поглотитель SO2 (сосуд 4),

зпределения углерода В газоанализаторе ГОУ 1 прокачка газовой сме
<ая Газоанализаторы ГОУ 1 и ГОУ 2

де тения серы и углерода показан на
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СУРЬМА

Определение S b 3 + в растворе

Ход анализа Кислый раствор (15—3,0 н НС1 и 3 6 н H2SO4), со l e p
жащий — 0,10—0 12 г иона Sb3+, титруют 0 1 н раствором пермангана

Уравнение реакции

5Sb3~ J- 2МпО7 + 16Н+ = 5Sb 5 + + 2Л1п2+ + 8Н2О

Мешают As3+ Fe2+, SO2 V(V) и органические вещества Титр

о'Гн раствора КМпоТсоответств^ет 6,088 w^St)3? и л и ^ 492'мг^ЬЮз

Иодометрический метод

Ход анализа 1 Раствор должен содержать сурьму в виде ионов

творе, то ее осаждают сероводородом После фильтрования и промы
вания осадок сульфидов сурьмы (III и V) растворяют в горячей кон
центрированной НС1, при этом сульфиды Sb2S3 и Sb2S5 переходят в
хлорид сурьмы SbCl3 К раствору добавляют 0,5 г сухой винной кисло
ты, чтобы избежать выпадения осадка сурьмянистой кис юты НзБЬОз
Далее добавляют 2 г гидрокарбоната натрия NaHCO3 5 мл 0,5 % ного
раствора крахмала и титруют 0,1 н раствором иода до появления

SbOJ~ + I 2 + Н2О = SbC>4~ + 2I~ + 2H+

1 MI 0 1 н раствора иода соответствует 6,088 мг Sb3+ или 8 492 мг
Sb2O3

2 Кислый раствор (3 н HCI), содержащий 0 10-0 12 г иона

калия КВг и 20 мл 6 % ного раствора сернистой кислоты H2SO,, кипя

бавлшотТЕ г0вин1101йГОкислоть1!И2 г гидрокарбо^атГ'натрия VaHCOa,
5 MI 0 5/о ного раствора крахмала и титруют 0,1 н раствором иода

Цери чс трический метод

Ход анализа Для восстановления Sb(V) до Sb (III) к раствору про

сульфита натрия Na2SO3 7H2O Раствор нагревают в струе диоксида
углерода СО2 до полного удаления сернистого газа SO2

После охлаждения добавляют к раствору 25 мл концентрирован
ной НС1, доводят водой до 90 мл, добавляют 10 мл раствора иодмо
нохюра IC1, 1 каплю 0,025 М раствора ферроина Титруют 0,1 н рас
твором сульфата церия Ce(SO4)2 при комнатной температуре до посте

Sb3+ + 2Се4+ = Sb J+ + 2Ce3+



мг Sb или 8,492 мг Sb2O3

Р а с т в о р ы

И о д м о н о х л о р , 0 005 М Растворяют 0,278 г иодата калия КЮ 3

и 0 178 г иодида калия KI в 250 мл воды Посте растворения добав
ляют 250 мл концентрированной НС1 Протекает реакция

2KI + КЮ 3 + 6НС1 = 3IC1 + ЗКС1 + ЗН2О

Так как в полученном растворе может оказаться избыток иодида
или иодата, то к раствору после охлаждения добавляют по каплям

хлороформа или четыреххлористого уперода От избытка иодата ка

тех пор, пока слой хлороформа не окрасится в очень слабый фиоле
товый цвет (после сильного взбалтывания).

Ф t р р о и н, 0,025 М Растворяют в 100 \п воды 0 695 г сульфа

та железа (II) FeSO4 7Н2О и 1,485 г о фенантролина

Броматометрический метод

Ход анализа К кислому раствору (3 н НС1) добавляют 1—2 к а т и
0,1 % иого раствора индикатора метилового оранжевого нагревают
до 50 °С и титруют 0,1 н раствором бромата качия КВг0о Во время тит

дооэвляют еще кэплю рэстворя индикзторз, тэк кзк он во врбмя тит
рования разрушается, далее титруют до обесцвечивания красного ок
рашивания раствора Уравнение реакции

3Sb 3 + + ВгО^ + 6Н+ = 3Sb5+ -f Br~ -+ ЗН2О

Sb или 8,492
н раствора бромата калия КВгО3 соответствует 6 088

мг Sb2O3

Определение сурьмы в типографском сплаве

Броматометрический метод

Ход анализа Помещают в коническую колбу вместимостью 0,5 л 1 г
опилок или тонкой стружки сплава, добавляют 15 мл концентрирован
ной H2SO4, вставляют в горло колбы небольшую воронку и нагрева
ют содержимое колбы до кипения в вытяжном шкафу Нагревание про

хорошо видны на белом фоне осадка сутьфата свинца PbSO4 (осадка
может и не быть вследствие образования бисульфата свинца PbHSO4

1ой) Нагревание продолжают еще 15 мин дтя удаления сернистого
газа SO2

После охлаждения осторожно вливают в колбу 100 мл воды и
10 мл концентрированной НС1, добав чяют 2 капли 0,1 % ного раство

0Э1 неТрастворомРбромата калия КВгОз^сГисчезновения розового ок

Для проверки правильности титрования добав1яют к оттитрован
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г об избытке брома, т е о том, что раствор перетитро

2—3 малыми порциями горячей воды К оставшемуся осадку сульфата
свинца PbSO4 приливают 40 мт соляной кислоты НС1 (1 1) и нагрева

титровывают извлеченную из осадка PbSO4 адсорбированную сурьму

марному расхоту 0 1 н раствора КВгО3 1 мл 0 1 н раствора бромата

Типографский с т а в различных марок содержит 2—7 % олова, 14—
23 % сурьмы и 70—80 % свинца

Определение сурьмы в руде

Б ро мат о метрический метод

Ход анализа Помещают навеску руды в колбу Къельдаля вмести
мостью 100 мл, добавляют 3 г сухого Na2SO4 или сульфата калия
K2SO4 и 15 MI концентрированной H2SO4 Горло колбы закрывают ма

Равномерное кипение поддерживают 2—3 ч до полного растворения
навески После разложения навески в колбу спускают кусочек фильтра
и продолжают нагревание до обесцвечивания После охлаждения до
бавляют осторожно 30 мл воды и кипятят раствор 10 мин для удале
ния сернистого газа SO2 Содержимое колбы Къельдаля переводят с
помощью 30 м-т НС1 (1 1) в коническую колбу вместимостью 500 мл,
разбавляют водой до 150 мл, нагревают до 60—70 °С прибавляют 2

твора м^и^ового^расного^ТмТсТТта^ла Дадой*1 60 40)"и" медлен
но титруют St>3+ 0 1 н раствором бромата калия КВгО3 до исчезнове

КВгО3 соответствует 6,088 мг с>рьмы

ТАЛЛИЙ

Определение TI+ в растворе

П ерманванатометрический метод

Ход анализа Готовят раствор пробы, содержащий 6—100 мг Т1+ 1,2 н
НС1 (60 MI HC1 1 1) и не имеющий мешающих элементов Добавля

раствор содержащий 7 г дигидрата фторида калия KF 2Н2О) Титру
ют 0,02 н раствором перманганата калия КМпО4 без подогревания до

появиться слэбо коричневое окрзшивйние, но конец титровэния хорошо

2Т1+ + МпО^ + 8Н"1" = 2Т13+ + М п 2 + + 4Н2<Э

I MI 0 02 н рэстворя КЛ1пО4 соответствует 2 044 мг тзллия Ошиб
ка опревдтсния с о с т а в и т ± 0 001 %
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Церим

Ход р р у , р у
1яют 10 мл концентрированной НС1 и разбатяют
гревают до 50 °С, добавляют 10 мл 0 005 М ра
IC1, 1 каплю 0 025 М раствора ферроина и титр

C

Уравнение реакции

Т1+ + 2Се4+ = Т13+ + 2Се3+

1 мл 0,1 н раствора сульфата церия Ce(SO4)2 соответствует 10 22
мг талчия Определению мешают Си, Fe, Cd, Bi, Sn, Pb, Hg, Zn, As, Sb

Броматометрический метод

Ход анализа Слабокислый раствор (0 2—0,5 н НС1), содержащий
0 10—0,12 г Т1+ титруют 0,1 н раствором бромата калия КВгО3 nocie
добавления 1—2 капель 0,1 % ного раствора метилового оранжевого
до обесцвечивания Уравнение реакции

3T1NO3 + КВгО3 + 6HNO3 = 3T1(NO3)3 + КВг + ЗН2О

1 мл 0,1 н раствора бромата калия КВгО3 соответств>ет 10,22 мг

ТЕЛЛУР

Определение теллуристой кислоты Н2Те03

Дихромат о метрический метод

Ход анализа К раствору, содержащему 60—160 мг теллура в виде
Н2Те03 и 20 мл концентрированной НС1, дсрирован , д

ульфата марганца MnSO4 5H2O, раст
0 дой, о

д , мл 0, р р др
Через 15 мин титруют избыток дихромата 0,1

(II) FeSO4 7H2O или 0,1 н раство
0 025 М раствора ферроина Перехо

туры и вводят пипеткой 25,0 мл 0,1 н раствора дихромата кал
К2Сг2О7 Через 15 мин титруют избыток дихромата 0,1 н раствор
сульфата железа (II) FeSO4 7H2O или 0,1 н раствором соли Мора, д
бавляя 2 капли 0 025 М раствора ферроина Переход окраски из же

туры и вводят пипеткой 25,0
К2Сг2О7 Ч 15

ф а железа (I
2 капли 0 0

Вместо ферроина можно применять 2 капли 0,2 % ного раствора
фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната натрия
Na2CO3 Переход окраски из бледно голубой в красную Погрешность
метода±2 % Селенистая кислота не мешает титрованию Уравнение

3 ТеОз~ + Cr2O;h + 8Н+ = ЗТеО^ -f 2Сг 3 + + 4Н2О

1 мл 0,1 н раствора дихромата калия К2Сг207 соответствует

6,380 мг Те или 8,780 мг ТеС>!~

И од о метрический метод

Ход анализа К нейтральному раствору те-пуристой кислоты Н2Те03

добавляют 5 мл 1 % ного водного раствора гуммиарабика (защитный
коллоид) и 5 мл концентрированной фосфорной кислоты Н3РО4, раз

натрияТ(гипофосфита) Na"H2PO2 H2O ^восстановите ш) Раствор нагре



и титруют 0,01 н рэствором иодэ По мврб титровзния рэствор про
светчяется Когда он станет б тедно коричневым добавляют 4 мл че

чивается а спой тетрахчорида углерода окрашивается в коричневый

Титруются хорошо 0 5—10 мг теллура Кислотность должна со
б податься точно Если кисчотность слишком вечика, то часть фосфор

твора иода соответствует 0 3190 мг теллура

Определение теллура в теллуридах кадмия,
цинка и ртути

Дихромат метрический метод
Ход анализа Растворяют 0 1 г теллура в 10 мл концентрированной
H2SO4 при нагревании на плитке с закрытой спиралью После охчаж
дения добавляют осторожно 50 мл воды, затем 25,0 мч 0,05 н раствора
дихромата качия К2Сг207 и оставляют на 10—15 мин Ввочят 5 мч кон
центрированной фосфорной кислоты Н3РО4> 2—3 капли 0,1 % ного рас

ную 1 мл'о 05 н раствора дихромата калия соответствует 1,595 мг Те

Определение теллуровой кислоты Н2Те04

И од о метрический метод
Ход анализа Анализируемый образец помещают в колбу с газоотвод

ной трубкой, добавляют 20 мл концентрированной НС1 или НВг и нагре

пропусканием газов через 30 % ный водный раствор иодида калия KI

раствором тиосульфата натрия Na2S2O3, добавляя в конце титрования

окрашивания Уравнения реакций

TeOf" + 2 С Г + 2Н+ = TeOj" + CI2 + Н.,0,
2KI + Cl2 = 2КС1 + 12

Селеновая кислота H 2Se0 4 титруется совместно, 1 мл 0,1 н раство
ра тиостчьфата соответствует 6 380 мг Те или 9 580 мг ТеО4

2"

ТИТАН

Определение Ti (III или IV) в растворе

Перманганатометрический иш дихроматометрический метод
Ход анализа Раствор содержащий ~0 1 г солей титана (III ичи IV)
в 5 % ной H,SO4 (ичи НС1) пропускают через редуктор Джонса с
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25 MI 40 % ного раствора сульфата железа (HI) Fe 2 (S0 4 ) o 9Н2О с ? н
H2SO4 Титруют восстановленное в растворе Fe2+ 0,1 н раствором пер

2Ti 4 + + Zn = 2Ti 3 + + 7п*+ ,

T i 3 + + Fe 3 + = T i 4 + + F e V

до выделения густых белых паров3 HjSOi Мешают^Лз" Cr, Fe,°Mo,4'b!
Sb, Sn, U, V и W 1 мл 0,1 н раствора перманганата калия КМпО4

соответств>ет 4,790 мг Ti или 7,990 мг TiO2

Для титрования 0,1 н раствором дихромата качия К2СГ2О7 в кол
бу приемник к раствору сульфата жетеза (III) [25 мп 40 % ного раст
вора Fe2(SO4)3 9Н2О] добавляют 10 мл 4 н раствора H2SO4 или НС1,
5 чл концентрированной фосфорной кислоты Н3РО4, воды до 200 мл,

1 % ного раствора дифениламина в концентрированной H2SO4) Титру

ют до перехода зс 1еной окраски в фиoлeтoв^ю 1 мп 0 1 н раствора

дихромата калия К 2Сг 20 7 соответств>ет 4 790 мг Ti ичи 7,990 мг TiO2

Определение титрованием ионом Fe3^

j\0u (хна хызо. Раствор, содержащий 0 Оо—0,10 г со пси титана в о /о ной

пропускания диокида \глерода СО2 К этюату добавляют 10—15 капель
насыщенного раствора роланида аммония NH4SCV и титруют 0 1 н
раствором железо аммонш ных квасцов NH 4 Fe(SO 4 ) 2 lf2H2O то появ

2Ti 4 + + Cd -= 2Ti 3 + -L- Cd"+,

T i 3 + + Fe 3 + = T i 4 + + Fe 2 +

4 790 мг Ti ичи 7 990 MI TiO2

Броиаточетрический метод

\од анализа К раствору объемом •—• 1 э0 \п содсржатцем\ —0 1 г сопи
Ti (III или IV) добавляют 1 г с\хоп в ,ннои кис юты 0,5 г ацетата
натрия CH3COONa ЗН2О и взбалтывают до их растворения. Нейтрали

ления слабой белой м\ти TiO (ОН) 2 Добавляю! 3 мл'ледяной >ксусной
кислоты нагревают до 60 °С и добавляют 3 % нын раствор о оксихи

НС1, этой же кислотой промывают фи 1ьтр и титруют в растворе экви

бромид бромата ка шя КВгОз~Ь1\Вг, добавляя 1—2 капли 0 2 /о ного

бро 1ид бромата —1 г с\хого ьодида калия 1\1 и титр\ют выделившийся
и д обратным 1С-1Т.ОЧ 0 1 ч р" тВорсм тиос льфатт иттрия \a^S O3

до обесцвечивания в прис\тствни 5 мл 0 5 % ного раствора крахмала
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C9H7ON -|- 2Br2 = C9H6ONBr2 + 2HBr,

Br2 + 2 1 - = I 2 + 2Br-

1 MI 0,1 н раствора бромид бромата KBrO3 + KBr соответствует
0,5988 мг титана

Б р о м и д б р о м а т КВгО3+КВг, 0,1 н Растворяют 2,7835 г перекри-

100 мл воды в мерной колбе вместимостью 1 л Добавляют 12 г бромида

Раствор устойчив не ботее 10 сут
2 Ацетатный раствор Растворяют 3 г реактива в небочьшом объе

ме ледяной уксусной кислоты СН3СООН Добавляют к раствору кон-
центрированный аммиак до появления мути которую устраняют добав
лением разбавленной СН3СООН Срок хранения таких растворов не
ограничен

Определение титана в ильменитовых концентратах

Ход анализа Навеску ~0,2 г ильменитового концентрата тщательно пе-

пиросульфата качия K2S2O7 и ставляют смесь в муфечьной печи при
800—850 °С в течение 10—20 мин Посте охлаждения плав растворяют
в разбав пенной НС1 (14) и переводят в коническую колбу вместимостью
500 мт Добавляют 2 г гранулированного металлического алюминия

-200 мл

карбоната натрия Na2CO3 Обмывают часовое стекло и горло котбы
водой, закрывают котб\ резиновой пробкой с отверстием, в которое

ров 0,1 н раствора жечезоаччонийных квасцов на холостой опыт вводят

ТОГ303"40"1""1"4 К В а С Ц ° В C 0 0 T B e T C T B v e T 7 9 9 0 м г Д И 0 К С И Д а ™-

Определение титана в диоксиде титана
Титрование раствором сульфата железа (III)

Ход анашза Растворяют 0 2 г диоксида титана в 10 мч концентриро-
ванной H2SO4 с добавлением 4 г сухого сульфата аммония (NH4)2SO4.



г 100 мл разбавленной H2SO4 (1 5) и хоро

коническмо колб} вместимостью 750 мл

гвует 7 990 мг диоксида титана TiO2

1 раствор винной кислоты (более 25%) i

Определение титана в ферротитане
Титрование раствором жегезоаччонийньп ки

100 мл добавляют 30 мл смеси
концентрированной HNO3 и 100 •
вают до растворения навески Рг
лыч паров H2SO4 Пос

Her

- [600 MI H2SO, (1 1), 150 ь

щентрированной HCl] и нагр

г 50 \п НС1 (1 1) и на

вают через фильтр белая __ _ . ____ . . . .... ..
промывают 8—10 раз разбавленной НС1 или H2SO4 (1 20) Фильтрат со
храняют Фильтр с осадком переносят в платиновый тигель, сушат, озо
ляют и прокаливают при 550—600 СС После ох шждения остаток сма
чивают 2—3 каплями воды, прибавляют 4—5 капель концентрирован
ной H2SO4 5—6 капель концентрированной фтористоводородной кис по
ты HF и выпаривают досуха Остаток прокаливают при 550—600 °С,
охлаждают и сплавляют с 1—1,5 г пиросульфата калия K2S,O7 Плав

г разбавленной H2SO4 (1 20) при нагревании Полеченный

Bo^ZisO

Восстанс

MI ii агат 6—8 ра
р атвором желе

нный рг

13 горяч

ICTBOp бЫ'

™Гшей

,ван

стро

кра

фильтруют ч

ния NH4C1 В

ов (или раст

10 мл H2SO4 (1 4) и
8—10 г амальгами

ерез воронку с там
700 мл, в которую

•оронку с ва'
же титрмол

вором хлори

той про
• 0,05 н



ТОРИЙ

Определение Th4+ в растворе

Пбр манзанато чвтричбский метод

Ход анализа Раствор, содержащий 0,12 г тория (IV) в 10 мл 1 н

щенного раствора щавелевой кисчоты Н2С2О4 2Н2О и продолжают на

зэтем отфи тьтровывзют выдстившиися осэдок океялэтэ тория через
фильтр синяя лента и промывают разбавташой HNO3 (1 10) Осадок
рас!воряют на фильтре в горячей 2 н H2SO4, фильтр промывают той
же кислотой, доводя раствор до объема —100 мт и горячий раствор
(90 °С) титр>ют 0 1 н раствором перманганата калия КМпО4 до появ

1 мл 0 1 н раствора перманганата калия соответствует 5,801 мг
тория

Цериметрический метод

Ход анализа Нейтральный раствор, содержащий -0,3—0,4 г coin
ThfNOab, разбавляют водой до -150 мл Добав шют 11 мл ледяной
>кс>сной кис юты СНзСООН и вводят 15 MI густой мацерированной

фи 1ьтроб>мажной массы Добавтяют 1 мл 0,25 °;0 ного этанольною ра

аммония И (КН 4 ™Мо сС!Д4аН2О
ПГ(7,6ИВг/Т)Т [ д т я Т с ^ ж д е н и Г м Х ^ д а т а ^ т о 3

рия Th(MoO4)2] до появ тения интенсивной розовой окраски индикато

фитьтрат в стакан вместимостью 400 \п Осадок промывают 5—6 раз
горячей разбавпенной уксусной кислотой СН3СООН (1 100)

распада фтьтра на вопокна, затем притязают 75 ьп воды Нагревают
до кипения, снова фильтрмот от фильтробумажной массы через фильтр

бав1сннойе?1С1 "(ПОо'^Поспе ох^ждения^^комнатпой температуры

"1ых квэсцов 2—3 MI концентриров flinioii фосфорной кис юты НзРС)4
Добдвтяют 2 КИПти 0 02о Ал рйстворя ферроинэ и титруют восстзнов
темный ион Fe2+ 0,1 н раствором с>льфата церия (IV) Ce(SO4)2 Пе

Х°\ °vi 0 Гн раствора с> пьфата церия'ce(CSO4)2 соответств\ет 5,801 мг
тория

Броматометрический метод

Ход анализа К кис юм\ раствору пробы добавтяют 1 г гитроксилами
на сотянокисюго -\Н2ОН НС1 и нагревают до обесцвечивания Добав
ляют 2 капли 0,2 % ного раствора метилового красного в этаноле (60
40) и разбавтенный аммиак NH4OH (1 1) до появ пения красно желтой
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30 °о пый раствор чцетата аммоьия CH 3 COONH 4 Посче полного осаж
ДСНИЯ ТОрИЯ С ODpс13ОВЭНИ6М ОрЯНЖСВОГО ОСЙДКЭ СОСТЗВЙ Til ( C g H o O N ) 4

(C9H7ON) добавляют еще 20 мл 30 % ного раствора ацетата аммония
Посте охлаждения осадок отфильтровывают через стеклянный фичьтр
№ 4 и промывают теплой водой 4—6 раз Осадок на фильтре раство
ряют в горячей 2 н НС1 собирая раствор в колбу для титрования
Добавляют к раствору 1—2 капли 0,2 % ного этанольного (60 40) ра-

С Э Н , О \ + 2Br 2 = C 9 H 5 ONBr 2 + 2HBr

УРАН

Определение уранил-иона UO2

;+ в растворе

Ход анагиза В коническую кочбу вместимостью 500 мч с пробкой,

- 2 0 0 мг уранит иона UO2

2'+ в 6—8 н T H 2 S O 4 В колбу спускают V - b г
транслированного металлического ачючиння (ичи тонкой алюминиевой

растворения алюминия Раствор титр\ют 0,1 н раствором перманганата

3UO]+ + 2^1 + 12Н+ = Зи 4 " ' " f 2А1Ч+ + 6 Н 2 О ,

5 U 4 + + 2МпО7 + 2 Н 2 О = 5 L O ] ~ + 2 М п 2 + + 4 Н +

KiK кадмий и ш цинк в редакторе восстанавливают L O J + до I (III и

IV) Мешают ионы NOJ" 1 мч 0 1 н раствора перманганата качия

КМпО 4, соответствует 11 91 мг U, 13,51 мг U O 2 или 14 05 мг U 3 O 3

Дихромйтомстричсский метод

Ход анализа К 50 мл раствора содержащего 40—200 мг урана и ~ 9 н
свободной H 2 SO 4 > добавляют концентрированную НС1, чтобы ее кон

колбу, содержащую 10 мл 5 % ного раствора сульфата железа (III)
b e 2 ( S 0 4 b 9H 2 O Редуктор промывают 5—6 раз порциями по 25 мл
разбавленной НС1 (1 15) К полученному раствору добавляют 10 мл
концентрированной фосфорной кис юты Н 3 Р О 4 , 0,5 ма 1 % ного рас
творы дифениламина в концентрированной H 2 S O 4 и титруют 0,05 н
раствором 1\2Сг2О7 до появчепия фиолетового окрэшивяния

покрытым 1 н раствором НС1 содержащим 1 % ионов Fe 3 ~ Перед
применением редуктор промывают 6 раз порциями рйзбавпепной НС1
(1 15) 1 мт 0 05 н раствора дихромата калия с о о т в е т с ^ е т 5,953 мг
урана
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Брочаточетрический метод

ком NH 4 OH (1 1) до появления слабой мути (Если р а с т р р

водят го и н д и к а т о р у " д о 0 ^ - б ^ П р и б а в л я ю т ^ 20—25 мл 20 % ного
раствора ацетата аммония CH 3 COONH 4 , разбавляют раствор до 100—0 0 —

вании добавляют 4 % ный раствор о оксихинолина в 1,5 н рас

10 мг }рана требуется 0,5 мл раствора осадителя) Смесь пе

розрачной, а затем охлаждают до 40 °С Фильтруют через
ф й № 4 о ы в ю к 50—150 мл
р р , д д

стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают
горячего 0 04 % ного раствора о оксихинолина Осадок раство
100—150 мт горячей 2н НС1, добавляют 1—2 капли 0,2% н

(60 40) раствора метилового красного и титруют 0,1
бромид б р м а К В О + КВг до перехоа красно

го (60 40) раствора метилового к р а с н о и титруют , н рас
твором бромид бромата калия КВгО3 + КВг до перехода красной окрас

Полное осаниение достигается при рН 5,7—9,8 Состав осадка
UO2(C9H6ON)2 C9H7ON 1 мл 0,1 н раствора бромид бромата соответ
ств5ет 19 84 мг урана

ФОСФОР (СОЕДИНЕНИЯ ФОСФОРА)

Определение красного фосфора
Броматочетрический метод

Ход анашза Помещают -0,1 г пробы в колбу, имеющую обратный
ХО1011ПЫШК, добавляют избыток 0,1 н раствора бромата калия КВгО3,
5—10 MI тетрахлорида углерода или хлороформа, 10 мл 4 н раствора
H2SO4 и воду до объема -100 мл Далее нагревают смесь с обратным

вепия частичек красного фосфора Отделяют колбу от обратного холо
ди 1ьника п осторожно кипятят ее содержимое для удаления брома из
органического растворителя Пропускают воздух в течение нескольких

рия до полного обесцвечивания с поя органического растворителя 1 мл
0,1 н раствора бромата калия КВгО3 соответствует 0,6195 мг фосфора

Фосфор окисляется броматом в 0 5 и растворе H2SO4 по урав

2Р + 2ВгО7 + 2Н2О = 2H2POf + Brg
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Определение фосфористой кислоты и фосфитов

Иодо метрический метод

Ход анализа 1 Раствор пробы, содержащий —0,15 г фосфористой кис
лоты или фосфита помещают в коническую колбу с притертой пробкой,
осторожно нейтрализуют и прибавляют 50 мл 02 М раствора бикарбо
ната^натрия^аНСОз,^сыщенного даоксидо^^перэда^СО^ При шва

сенита натрия INaAsO2 до обесцвечивания, в присутствии 3 мл 0 5 % лого

раствора крахмала Уравнение реакции

Н 3РО 3 + 12 + Н2О = Н3РО4 + 2HI

1 мл 0 1 н раствора иода соответствует 4 100 мг фосфористой кис
лоты Н3РОз

2 К аи визируемому раствору фосфита (-0,15 г) добавчяют из-
быток 0,1 н раствора иода 12 Добавляют 5 мт 2н раствора бората ам
мония (в 170 мл 10 % ного раствора аммиака NH4OH растворяют 20 г
борной кислоты Н3ВО3 и разбавляют водой до 1 л) Через 15 мин до
бавляют 10 мл 2 н раствора НС1 и титруют обратным методом избы

пода^оответств^ет"^ или 3,800 ^ Г ф о с *

Определение фосфата

Ход анализа К слабоуксуснокислому раствору, содержащему ~0 1 г

HPOf", добавляют 20 мл 2 н раствора уранил ацетата UO2(CH3COO)2.

2Н2О Осаждается уранил фосфат аммония

Na2HPO4 + CH3COOi\H4 + UO2(CH3COO)2 = 1UO2NH4PO4 +

+ 2CH3COONa + CH3COOH

Осадок отфильтровывают через стеклянный фичьтр № 4, промыва-

в 6 н горячем растворе H2SO4 промывают фильтр той же кислотой,
доводя объем раствора до —200 мл Спускают в раствор — 6 г гра-
нулированного металлического алюминия и растворяют их полностью,
в конце при слабом нагревании При этом уранил ион UO]+восстанав
ливается до U4+ Титруют ион U4+, эквивалентный количеству фосфата,
0,1 н раствором перманганата качия КМпО4 до появления \стойчивого
спбого розового окрашивания 1 чт 0,1 н раствора КМпО4 соотвсгст
в>ет 4,749 мг POf~

Определение фосфора в железных сплавах

Навеску сплава растворяют в кислотах окислителях (азотной кислоте,
царской водке, иногда с обработкой перманганатом калия) При этом
фосфор, в каком бы виде он ни находился в сплаве, окисляется до фос
фата Например

3Fe3P + 41HNO3 = ЗН3РО4 + 9Fe(NO3)3 + HNO -+- 16Н2О
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ли молибденофосфорной гетерополикислоты желтого цвета

Н3РО4 + 12(NH4)2MoO4 + 21Н\О 3 = (NH4)3 (PMo12O40) -J-

+ 21NH 4 \O 3 -r 12H2O

рия NaOH и титруют его остаток титрованным раствором азотной кис
лоты HNO3

Ход анализа Помещают 2 г стрижки чугуна или с т а в а железа в
коническую колбу вместимостью 500 мл и растворяют ее в 40—50 мл
HINO3 (1 1) без подогревания добавляя кислоту порциями по 10 мл в
вытяжном шкафу По окончании бурной реакции колбу накрывают ча

го оксида азотаJNIO2, что указывает на окончание растворения^навески

Есчи растворение протекает замедленно (при повышенном содер

ровзннон фтористоводородной кис юты HF и'Ш немного с\ хого фторидя
аммония NH4F К порченному раствор) добавляют 3-4 мл 4 % ного
раствора перман1аната калия КМпО4 для окисления низших оксидов
фосфора и кипятят до выделения бурого осадка гидрата диоксида мар
ганца МпО(ОН)2 окраска перманганата должна исчезнуть К горячему
раствору добавляют по каплям 15 % ный раствор нитрита калия KNO2

до растворения осадка МпО(ОН)2 и получения прозрачного раствора

ления неисчезающей мути гидроксида железа Fe(OH) 3 которую раство
ряют добавлением нескольких капель азотной кислоты HNO3 (1 1)
Раствор нагревают до 50—60 °С добавляют 5 мл концентрированной
HNO3, 30—40 мл 30 % ного раствора нитрата аммония NH4NOS и 40 -
50 мл нагретого (~50°С) 7 5 % ного раствора молибдата аммония
в HNO3 (1 1) и 2—3 к а т и концентрированного аммиака для обра

2—3 ч в теплом месте (-40 °С) или без подогревания до след\ющего
дня Желтый осадок отфильтровывают через фитьтр синяя тента с

мго"осО1бдока*НколбеаС2С-3 ^rcMecbr j l lmfx^eMMo^a^Ho^tlNOa
и 6% ного раствора KNO3 осадок переводят на фильтр и промывают его
и колбу той же смесью до удаления иона FeJ+ (проба с раствором
NH4SCN) После этого колб\ и осадок промывают 5—6 раз холодным
5 % ным раствором КгТО3или 10 % ным раствором Na,SO4 до полного

1—2 каплями 0 1 н раствора NaOH и 1 каплей 1 % ного раствора фе
нолфталеина) При неполном отмывании Fe3+ и HNO, результаты будут

воды (без СО2),К2—3 капли"! % нопЛтанольного (70 'зО) раствора фе
нолфталеина и из бюретки 25 0—30 0 мл титрованного раствора гидро
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NaOH), то добавляют еще 5,0—10,0 мл раствора NaOH до появчени

сот,ержэш,би СО2* и тут же титр\ют избыток рэстворэ ЫэОН титровэь
ным раствором HNO3 до полного исчезновения красно мачипового окре

стимостью 10 л отбирают 50 мл концентрированной HNO3 и разбавая-

'^фУшдант^соотн^шен^
NaOH Для этого отбирают 25 0 мл титрованного раствора NaOH и тит-
руют его раствором HNO3 с фенолфталеином до обесцвечивания

и добавтяют 9 i воды К раствору добавляют 3—5 мл 1 % ного раство
ра гидрокапа бария Ва(ОН)2 дня осаждения карбонат иона СОд+, пе-
ремешивают и дают стоять 3—4 с\т Раствор осторожно, не взмучивая
осадка сливают через сифон в другую бутьпь Титр раствора NaOH

1и (ити ферросп тпва) и вычистяют титр по форм^ ie
7 ^ а о н ' Р = 0 р § / П О О ( у - У 1 / ( ) ] ,

где аР—процентное содержание фосфора в стандартном образце, g —

тоТдТя " а 3 " ™ 1 ; ™ о^дкТ'мл « Г ^ к о ж ^ в о ^ а с т в ^ а ^ V O , "из

шае™Т°\шаж"^экш™аТе™н^иИо^ и HNO3 при их^заим

М о л и б д а т а м м о н и я , 7,5% н ы й Растворяют 150 г тонко
рэстертого молибдэтэ эммония в 1 л горячен воды (60—70 (-.) А. м^т

разбавленной HNO3 (1 1), но не наоборот'

Хорошо перемешав раствор, дают ему отстояться 8—10 СУТ и от-

тым стаканчиком с ватой, а не пробкой

ФТОР

Определение иона F- в растворе

Перманганатометрический метод

иона осаждают фторид кальция CaF2 добавлением 40,0—50 0 MI 0 1 н.
раствора ацетата кальция Са(СН3СОО)2 Н2О

2NaF + Са(СН3СОО)2 = |CaF 2 + 2CH3COONa

105



НС1 (1 1К ??3с)хогоОокГаТлТтаааВммТоанияН ( N H ^ c T o J Н ^ Н а г ^ е в а ю т
смесь ю 70 X и добавчяют по к а т я м аммиак NH4OH (1 1) при раз

Са(СН3СОО)2 + (NH4)2C2O4 = iCaC2O4 + 2CH3COONH4

Кристаллическому осадку дают 1 ч отстояться Декантируют рас

раствором Ag'NCb) Пос ie этого промывают 2 раза этаночом
Осадок растворяют на фильтре горячей разбавленной H2SO4 (1 1),

промывают фитьтр 2 н раствором H2SO4 доводят объем до 100 мч, на
гревают до 80 С и титруют 0,1 н раствором перманганата калия l\i*lnO4

1 MI 0,1 н раствора ацетата кальция Са(СН3СОО)2 соответствует
3,800 мг фторэ Титр рлстворэ эцстзтэ кэльция устэнэвливэют по об

ХЛОР (СОЕДИНЕНИЯ ХЛОРА)

Определение свободного хлора

Иодочстрический метод

дГкТ™М°Ю,П3™

0,01 н раствора тиосульфата нагрия соответств>ет 0,3546 мг свободного

С 1 2 + 2 К 1 = 2КС1 + 12

Совместно титр\ются бром Вг, и иод Ь Окисчитечи также мешают

Определение гипохлорит-ионов СЮ-
или хлорноватистой кислоты НС1О

Иодочетри lecKUU метод

Ход ана шза В коническую колбу с притертой пробкой отбирают 50,0—

СНзСООНД°ЧсарВезЯ5Тмин титруют 'выдеотвгшися^од^О^^'^астаором
тиос\ тьфата натрия, добавляя в конце титрования 2—3 мл 0 5 % ного
раствора крахмала Титруют до обесцвечивания Уравнение реакции

С1О- -Ь 2 1 - + 2Н+ = С 1 - + 12 + Н2О

1 мл 0 01 н раствора тиосульфата соответствует 0 2573 мг гипохло
ритаСЮ- У ? J
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Определение хлорат-иона СЮ у

Броматометрический метод

Ход анализа В коническую колбу отбирают 100,0 мл анатизир^ечой
сточной воды, прибавляют 50 0 мл 0,01 н раствора арсенита натрия
NaAsO2, 0 05 г сухого бромида калия КВг и концентрированною НС1

крыв колбу воронкой Посте охлаждения жидкости до 60 °С добавляют

руют избыток арсенита 0,01 н раствором бромата калия КВгО3 при не-

3NaAsO2 + C10J" + ЗН2О = 3H2As0J" + С1~ + 3Na+

3NaAsO2 + BrO7 + ЗН2О = ЗН^вО^ + Вг~ + 3Na+

1 мл 0,01 н раствора бромата качия КВгО3 соответствует 0 1391 мг

хчорат иона C1OJ

И од о метрический метод

Ход анализа Раствор пробы помещают в колбу с притертой пробкой,

трированной НС1, дают постоять 10 мин закрытым пробкой Доб IB шют
30 мл 02 н раствора иодида калия KI разбавляют раствор до 100 мл

В конце титрования добавляют 5 мл 0,5 % ного раствора крахмата и

C1CV + 6Br~ + 6H+ = ЗВг2 + С1~ + ЗН2О

рат иона ClOjf.

ХРОМ

Определение иона Сг 3 +

Ход анализа К раствору, содержащему СгЗ+, 2н H2SO4 и 0,15 н HNO3,

ли появилась окоаска МпОТ" т 0 добавляют 5 мл 3 н раствора НС1 и

снова кипятят 10 мин (для разр>шения иона МпО^")

Добавляют к раствору избыток 0,1 н раствора соли Мора до ис-

до слабого розового окрашивания
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В присутствии ионов С1~ добавчяют 25 мл разбаваенной Н^РО4
(3 20) 5—G капель 1 % ного раствора дифениламин! в концентриро
ванной H2SO4 и титрмот 0,1 н раствором дихромата калия К2Сг207 до
перехода светто зетеного окрашивания в сине фиопетовое >̂ равнение

2 C r

3 - r + 3 S 2 O ^ + 7Н2О = Cr 2O^- + 6 S O ^ + 14H+

Уравнение реакции титрования

Сг2О^~ + 6Fe'+ + НН+ = 2Сг 3 + + 6Fe3+ + 7Н,,0

Нерастворимые соединения сплавляют с пероксидом натрия Na2O2

затем раствор кипятят до разрушения пероксида в кислой среде До
бавление фосфорной кисчоты Н3РО4 подавляет мешающий цвет иона

0,1 н раствора перманганата ши дихромата калия составляет, мг

Сг—1,733, Сг2О3 — 2 533, СгО^—3,866 Сг2О7

2~— 3 600 мг/мл

Определение иона Сг2О:;- (или СгО^-)

И обо метрический метод

Ход анагиза К раствору, содержащему -0,12—0 15 г К2Сг207 добав
ляют 10—12 MI 10 % ного (по объему) раствора H2SO4 и 5—7 мл
20 % ного свежеприготовленного раствора иодида калия KI Выдержи
вают смесь в темноте в течение 5—10 мин для завершения реакции, раз
бавчяют водой до 200 мл и титруют выделившийся иод 0,1 н раствором

бавляют 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала и продолжают титрование
по к а т я м до перехода синей окраски в светло зеленую (цвет иона Сг3 +)

К 2Сг 20 7 + 6KI + 7H2SO4 = Cr2(SO4)3 + 3I2 + 4K2SO4 + 7H2O

хрома или 3,600 мг С г 2 О ^

Определение хрома в легированных сталях

Персу чьфатно серебряный метод

центрированной Н3РО4 в конической колбе вместимостью 500 мл После
растворения навески железо и карбиды окисляют добавкой по каплям
концентрированной HNO3 до прекращения вспенивания раствора Вы
паривают раствор до начала выделения белых паров H2SO4 После

внют до паров H2SO Колбу охлаждают и растворяют соли в îoO—

i раствора персул!

натрия NaCl и кипятят до обесцвечивания й о т МпО4 Пос
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дения добавляют 60 мч разбавленной H2SO4 (1 4), 6 капель 0,2 % ного
раствора фенилантраничовоп кисчоты в 0,2 % ном растворе карбоната
натрия Na2CO3 и титр} ют 0,1 н раствором соли Мора до перехода сине
фиолетовой окраски раствора в зеленую (цвет иона Сг3 +) 1 мл 0,1 н
раствора сочи Alopa соответств\ет 1,733 мг хрома

Определение ванадия и хрома в стали из одной навески

Определение феррометрически

Ход анализа В коническую ксчбу вместимостью 250 мл помещают ~0 1 г
пробы стали и растворяют се в 10—12 мл смеси кислот (к 500 мл воды
причивают 160 мч концентрированной H2SO4, после охчаждения добав
ляют 120 мч концентрированной Н 3РО 4 и разбавчяют водой до 1 л)

й HNO3 и про

гчГчОз и 2—3 мл концентрированной НзРО^ зэтвм выпнривдют рэствор
до начала выделения паров H2SO4 Дают парам H2SO4 выделяться 2—
3 мин, но не более, так как могут образоваться труднорастворимые ос

Трудноразложимые карбиды разлагают осторожным добавлением в

аммония (NH4)2S2O8 или нитрата калия KNO3 После добавления каж
дой порции кочбу нагревают 2—3 мин Прозрачный раствор охлаждают

раствор перманганата калия взбалтывая содержимое колбы, до по
лучения устойчивой в течение 2—3 мин слабой красно фиолетовой
окраски

На холоду перманганат калия окисчяет ванадил ион VO2+ до ва

раствор* щавечётейакисчоть1ДН2С
В2ОЯ

4 2Н2О ^"^исчезновения окраски*
Чтобы не допустить избытка щавелевой кислоты после добавления каж

ко секунд чтобы убедиться в ОТСУТСТВИИ фиолетовой окраски
К раствору добавляют 10—15 мл воды, 2—3 капли, 0,2 % ного рас

твора фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната
натрия и хорошо перемешивают 1—1,5 мин В присутствии ванадат-

рмот ванадат ион 0,02 н раствором сочи Мора до перехода окраски в

2HVO3 + 2FeSO4 + ЗН^С}, = 2VOSO4 + Fe2(SO4)3 + 4Н2О

1 мл 0,02 н раствора соли Мора соответствует 1,019 мг ванадия
Для определения хрома к оттитрованному раствору добавляют 50—

60 мч воды, 5—6 капель 0,15 % ного раствора сульфата серебра Ag2SO4

(катачизатор) нагревают до 70—80 °С прибавляют 5—6 мл 10% ного
раствора персульфата аммония (NH4)2S2O8 и продолжают нагревание

109



окисления VO2+ и Сг3+ Если окраска иона MnOJ" не появилась, то до

пель 0,15 % ного раствора сульфата серебра и продолжают нагревание

медляется, в этом случае прибавляют 8—10 мл 10 % ного раствора

NaOH или яммиякя и ппплплжяшт нягпеиянир ГКИПЯЧРНИРЧ
После появления фиолетового окрашивания MnOJ" кипятят еще

3—4 мин до разрушения избытка персульфата аммония Прекратив на
гревание, добавляют к раствору 5—8 капель разбавленной НС1 (1 3)

исчезновения окрйски ионз ivinL/̂  х^нствор должен оыть желтым или
оранжевым без розового оттенка Полноту удаления хлора проверяют
мокрой полоской иодокрахмальной бумажки, поместив ее в выходящие
из колбы пары, если бумажка не синеет то хлор удален полностью
Раствор охлаждают в проточной воде, накрыв горло колбы стаканом
Прибавляют к раствору 10 мл разбавленной H2SO4 (1 3), 2—3 каши

ют ?5-30° ?™тоТ^1шю^Т™™™о красный° цв^Г'че^з

Н 2Сг 20 7 + 6FeSO4 + 6H2SO4 = Cr2(SO4)3 + 3Fe2(SO4)3 + 7Н2О

1 мл 0,02 н раствора соли Мора соответствует 0,3466 мг хрома
Содержание хрома составляет 0,1—0,2 % в углеродистых, динам

ных и трансформаторных сталях, 1,5 % в конструкционных, 5—7 % в
инструментальных, 12—30 % в нержавеющих и жаропрочных сталях,
60—70 % в феррохроме Содержание хрома в некоторых литейных чу
гунах составляет 1,5—3,5 %

Содержание ванадия составляет в конструкционных сталях 0 1 —
0,15%, в инструментальных сталях 0,15—0,65%, в быстрорежущих —
0,25—2,5 % Феррованадий содержит 35—40 % ванадия

Определение хрома в феррохроме (без ванадия)

Персульфатно серебряный метод

Ход анализа Помещают 0,2 г феррохрома в коническую кочбу вмести
мостью 500 мл, добавляют 10 мл концентрированной H2SO4, 20 мл во
ды и нагревают смесь до растворения навески Прибавляют к раствору
2—3 капли концентрированной HNO3 кипятят до удаления оксидов азо-
та, затем выпаривают до начала выделения бетах паров H2SO4

Если феррохром труднорнстворим то рзстворение проводят с до*
бавлением 25 мл концентрированной хлорной кислоты НС1О4 После
охлаждения к раствору осторожно добавляют 250—300 мл воды нагре-
вают до растворения солей, добавляют 10 мл концентрированной НЭРО4,
10 мл раствора нитрата серебра AgNO3 (25 г/л) К нагретому до ки

[ (400 г/л) и несколько
30 мл раствора

ПО



шивания иона МпО4 прибавляют 10 мл раствора хлорида натрия

К охлажденному раствору добавляют 60 мл разбавленной H2SO4 (1 4),
6 капель 0,2 % ного раствора фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном

соли Мора до перехода сине фиолетового окрашивания в зепеное (ион

при умеренном нагревании затем при 800—850 °С в течение 4—5 мин

осторожно добавляют 30 \п разбавташой H2SO4 (2 1) и нагревают до
почучения прозрачного раствора Содержимое стакана переводят в ко
ническую колбу вместимостью 500 мл, добавляют 150 мл воды, нагре
вают, добавляют 10 мл концентрированной Н3РО4, 10 мл раствора нит
рата серебра (25 г/л) и далее вед>т аначиз как описано выше

1 мл 02 н раствора сочи Мора соответствует 3 466 мг хрома Со
держание хрома в феррохроме составляет 60-80 %

Определение хрома в хромовых рудах и концентратах

Определение феррометрически
Ход анализа (При содержании ванадия не более 0 05 °/о) В коническую
кочбу вместимостью 500 мл помещают 0,05—0 2 г хромовой руды или

концентрированной Н3РО4 перемешивают добавчяют 20 мл концентри
рованной H2SO4, перемешивают и нагревают при частом перемешивании
до растворения пробы

После охлаждения раствора добавпяют 300—350 мл воды и переме
шивают Добавляют 1 мл раствора сульфата марганца (1 г/л), 10 мл
раствора нитрата серебра (1 г/л) 25 мл 25 % ного раствора персульфа

кислорода), добавляют 10 мл раствора хлорида натрия (50 г/л) и ки
пятят до исчезновения малиновой окраски иона MnOJ"

После охлаждения добавляют к раствору 25 мл разбавленной H2SO4
(1 1) Раствор охлаждают, добавляют 5-6 капель 0 2 % ного раство
ра фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе карбоната натрия
и титруют 0,1 н раствором соли Мора до перехода вишневой окраски

Анализ руд и концентратов, содержащих более 0,05 % ванадия ве

окраски иона MnOJ~ в растворе Затем раствор охлаждают и вводят в
него точно отмеренный объем 0,1 н раствора соли Мора до изменения

соли Мора оттитровывают 0,1 н раствором перманганата калия до по
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явтения слабой устойчивой в течение 1—2 мин розовой окраски Вана

1 MI 0,1 н раствора соли Морт соответствует 1,733 мг хрома Со
держание хрома в р\дах и концентратах состав тяет 10—65 %

Определение хрома в сталях Р9, Р9К5, Р18, 20ХЗМВФ

Опреде гение феррочетрически

Ход анализа Растворяют 0 2—0 4 г стати в 40—50 мл разбавленной
H2SO4 (1 4), добавшют 1-2 мт концентрированной НМО3 и нагрева
ют до полного растворения карбидов Выпаривают раствор до появле

вводят 15 мл 5% ного раствора к^пферона (для осажтения ванадия)

промывают холодной водой осадок фитьтр и ко i6y в которой прово

к основному^ фильтрату ^ ^ ^ е еб а

чаной бане до окончания выделения п\зырьков кислороду Раствор при

NH4C1 и нагревают до потного разр\шения окраски иона iVlnO^" Рас

добавляют 50—100 MI 9 н раствор! H2SO4 8—10 Kaneib 0 1 % ного
раствора п арсонофенитантраниловой кислоты в 0,1 % ном растворе
карбоната натрия и титруют 0,1 н раствором соли Мора ити сульфата
железа (II) до переход красно фиолетовой окраски раствора в сине

1 мл 0,1 н раствора соли Мора (или FeSO4) соотвстств\ст 1 733 мг
хрома

Определение хромового ангидрида СгО3

в электролите горячего хромирования

Определение феррочетрически

Ход анализа Отбирают 10,0 мл элсктротнта в мерн\ю колбу вмести
мостью 250 MI и разбавляют водой до метки Лтикротную часть 5 00 мл

мостью 500 мл, добавляют 200 мл воды, 2 кап HI 0,5% ного раствора
дифениламина в концентрированной H2SO4 2 i i концентрированной
Н3РО4 и титруют 0,2 н раствором соли Мора в 10 г/о ном растворе H2SO4

до перехода синей окраски в зеленую

растворе карбоната натрия Na2CO3 В этом ci>4ac после введения 2 мл
концентрированной Н3РО4 добавляют еще 10 мл разбавленной H2SO4

(1 1) Переход окраски от красной к зеленой 1 мл 0 2 н раствора со
ли Мора соответствует 3,466 мг хрома или 6,599 мг хромового ангидри
да СгО3 Содержание хромового ангидрида в электролите горячего хро
мирования составляет 200—250 г/л
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Определение обратным титрованием

Ход анализа Отбирают 5,00 мл (0,2 мл исходного раствора) разбавлен

добавляют 120 мл воды' 80 мл* разбавлений H J O T ™ ^ ^ " 15,0 *мл
0,2 н раствора соли Мора Окраска раствора должна измениться от

чи Мора и перманганата отбирают 15,0 мл 02 н раствора соли Мора
в коническую колбу вместимостью 500 мл, добавляют 100 мл воды,
100 мл разбавленной H2SO4 (1 4) и титруют 0 1 н раствором перман

1—2 мин Так как раствор сочи Мора мало устойчив коэффициент со

1 мл 0 2 н раствора соли Мора соответствует 6 599 мг хромового
ангидрида СгО3

Определение хромового ангидрида СгО3

и общего хрома Сг3+ в электролите горячего хромирования
Определение феррометрически

Х о д а н а ч и з а Отбирают аликвотную часть 5,00 мл (0,2 мл исход

добавляют 150 м'л воды 50 мл разбавченной H2SO4 (1 4) и 10 капечь
0,2 % ного раствора фенилантраниловой кислоты в 0,2 % ном растворе
ктрбоната натрия Титруют 0,2 н раствором соли Мора до перехода
окраски раствора от красной к зеленой
О п р е д е л е н и е о б щ е г о х р о м а ( с у м м а Сг III и VI)
Х о д а н а л и з а К оттитрованному раствору добавляют 3 кап ш
1 % ного раствора сульфата марганца MnSO4 7Н2О, 10 мл 0 2 % ного
раствора нитрата серебра AgiNO3 20 мл 10 % ного раствора персуль
фата аммония и нагревают до появления розовой окраски иона MnOJ"
Кипятят еще 15 мин до рззрушвния изоыткэ пврсульфзтэ, дооэвляют
10 мл разбавленной НС1 (1 3) и нагревают до исчезновения розовой
окраски раствора После охлаждения добавляют 10 капечь 0,2 % ного

Мора до перехода красной окраски раствора в зеленую
1 мл 0,2 н раствора соли Мора соответствует 6,599 мг хромового

ангидрида СгО3 и 3,466 мг общего хрома Сг3+ Содержание оксидного
хрома (III) вычисляют по разности титрований

ЦЕРИИ

Определение Се (IV) в растворе

Определение титрованием пероксидом водорода

Ход анализа К раствору, содержащему 50—350 мг Се (IV), добавляют
20 мл 20 % ного раствора H2SO4, нагревают до 50 °С и титруют 0 1 н
рнствором пвроксидэ водородн Н2О2 до появления желтой окрэски Ин

8-230 ИЗ



дикатором служит раствор пероксида водорода Высокая кислотность
раствора создается для предотвращения гидролиза солей церия (IV) и
титана (IV) Уравнение реакции

2Се4+ -г Н 2 О 2 = 2Ce3J- + 2Н+ + О2

1 мл 0 1 н раствора пероксида водорода Н2О2 соответствует 14,01 мг
церия (IV)
Р а с т в о р п е р о к с и д а в о д о р о д а Н2О2, 0,1 н
В 500 мл бидистил 1ята растворяют 5 65 г (~5 мл) 30 % ного перокси
да водорода и ПО MI I M раствора с\ чьфата титана (IV) Разбавляют
бидисти пятом до 1 л Добавка титана (IV) стабилизирует раствор
Н2О2 раствор окрашивается в интенсивно оранжевый цвет Раствор

ИВДД1Г\Кст3анЛоСв™еЬ1шяИтитраНотбирают 25,0 мл 0 1 н раствора перокси

H2SO4, 6 MI 1 н раствора иодида калия KI и 3 капли 1 н раствора
мо-шбдата аммония (NH4)2MoO4 (катализатор) Выделившийся иод
титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания, до
бавтяя в конце титрования 5 мл 0,5 % ного раствора крахмала По нор

роксида водорода

Определение церия (IV) титрование ч гидрохиноном

гидроксида марганца МпО(ОН)2

2СеЧ- + Мп2+ + ЗН2О = 2Се3+ + МпО(ОН)2 + 4Н+

Гидроксид марганца МпО(ОН)2 восстанавливается солями Мп2+

в пирофосфатнокислой среде

MnO(OH)2 + f Мп ( Н 2 Р 2 О 7 ) 2 ] 9 " + 4Н 2Р 2О2- + 4Н+ =

= 2 [Мп(Н 2 Р 2 О 7 ) 3 ] 3 - + ЗН2О
Пирофосфатный комплекс [Мп(Н 2 Р 2 О 7 ) 3 ] 3 - титруется 0,1 н р а с

твором гидрохинона с индикатором дифениламином

2 [Мп ( Н 2 Р 2 О 7 ) 3 ] 3 - + С6Н4(ОН)2 = 2 [Мп (Н 2 Р 2 О 7 ) 2 ] 2 ~ +

+ С6Н4О2 + 2Н2Р2О^~ + 2Н+

Метод пригоден для определения 39—158 мг церия в присутствии

730 мг СгС>7~с ошибкой до 0,6 %

Ход ана гиза К раствору, содержащему 30—200 мг Се 4 +, добавля-

ного раствора сульфата калия K2SO4 (общий объем не должен превы

с у л ь ф а т а ^ a p r a H u ^ M n S o " б Н ^ ^ а г р е ^ Т ю т ^ а с т в о р до просветления
Осадок МпО(ОН)2 отфильтровывают через фильтр синяя лента и про

растворяют осадок в смеси 60 мл насыщенного раствора дигидропиро
фосфата натрия Na2H2P2O7 10Н2О, 10 мл 0,5 М раствора сульфата мар
ганца и 40 мл 4 н раствора H2SO4 Красно фиолетовый раствор титру
ют 0,1 н раствором гидрохинона в 3 % ной H2SO4 до появления бледно
розовой окраски Затем вводят 2 капли 1 % ного раствора дифенилами-
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нтрированной H2SO4

Определение церия в чугуне
Титрование гидрохиноном

Ход анализа Помещают 1—3 г чугуна (с содержанием 2—3 мг церия)
в коническую колбу вместимостью 250 мч, добавляют 25-30 мл раз
бавленной НС1 (1 1) и нагревают на песчаной бане до почного рас

фи чьтровывают, собирая фильтрат в коническую колбу на 100 мл и

Добавляют по каплям концентрированный аммиак до начача образова
ния осадка, затем добавляют 0 5 г сухого фторида натрия для осаж
тения церия в виде CeF3, колбу закрывают резиновой пробкой и встря

Осадок фторида церия отделяют фильтрованием через фильтр синяя
лента и промывают 4—5 раз горячей водой Фильтр с осадком перено

фельной печи при 400 °С
К осадку добавляют 15 мл разбавченной H2SO4 (1 4), выпарива

'poB^aSa, ЪстатокИраствоОрСяютОв вод^Гдоб^Гчением^ЗоТ (\™), пе
реводят в коническую колбу вместимостью 250 мл, разбавляют водой
раствор до -150 мл, добавляют 5 мл концентрированной H2SO4, 10—
25 мл 25 % ного раствора персульфата аммония и кипятят раствор на
асбестированной сетке для окисления Се3+ до Се 4 + и почного разруше

раствора ферроина и титруют 0,005 н раствором гидрохинона до по

ствует 0,07005 мг церия Определяют 0,05—0,1 % церия
Р е а к т и в ы
Г и д р о х и н о н С 6Н 4(ОН) 2 Молярная масса 110,11 Готовят 0,005 н
раствор в 1 % ном растворе H2SO4 (0 2753 г/л) или 0,1 н раствор в
3 % ном растворе H2SO4 (5,505 г/л) Растворы устойчивы при хранении

Ф е р р о и н, 0,05 М Смешивают равные объемы 0,05 М растворов
о фенантрочина (C1 2H8N2 2Н2О, молярная масса 198 23) и с> чьфата же
1еза (II) Ферроин можно приготовить растворением 1 624 г о фенан

тролина и 0,695 г сульфата железа FeSO4 7H2O в 100 мл воды Рас-
твор устойчив при хранении

Определение церия в бинарном сплаве магний — церий

Определение феррометрически

< 0 25 % Се) в колбу вместимостью 400 мл и растворяют навеску в раз
бавленной H2SO4 (1 5) из расчета 15—20 мч на каждый грамм сплава
К полученному раствору добавляют 250 мл воды 30 мл 15 % ного рас

чвор с выпавшим осадком гидроксида марганца МпО(ОН)2 охлаждают
ю 50—60 °С, фильтруют раствор через фильтр с фильтробумажной мае

сой и промывают осадок 4—5 раз горячей водой К фильтрату добав
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ляют 5 мл разбавленной H2SO4 (1 3), 5 мл 15 % ного раствора персуль

кис-город и охлаждают раствор Добавляют 2 капли 0 05 М раствора
ферроина (см выше) и титруют Се'- 0 02 н раствором с> чьфата же-

1 мл 0,02 н раствора с\льфата железа (II) или соли Мора соот-
ветств>ет 2 802 мг церпя

растворенья навески в серной кислоте (1 5) добавляют 10 мл 15 % ного

Определения церия в мишметалле

Опреде пение феррометрически

Ход ана шза Растворяют 0 1 г мигаметалла в 20 мл 4 н раствора
H2SO4 в конической кочбе Разбавчяют раствор водой до - 7 5 MI, ДО
бавшют 25 мп 2 5 % ного раствора персульфата аммония Кислотность

пятят в течение 20 мин до разчожения избытка персульфата аммония,

0 025 н раствором сочи Мора до появчения розового окрашивания

бавляя и\ в конце титрования когда титр\емый раствор приобреч блед
но жечтую окраску Титр\ют до обесцвечивания

1 чч 0 025 н раствора сочи Мора соответствует 3 504 мг церия
Опредечяют этой меточикой 40—75 % церия

цинк

Определение цинка в растворе

Иодочетрический четод

Ход ана шза К нейтральному раствору, содержащему ~0 45 г цинка
(нитрата ичи с> чьфата), добавчяют 5—10 г сухого сульфата калия
K2SO4 воды до -150 мл и нагревают до растворения соли После

бавления титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия выделившийся

3Zr.2+ + 2K+ + 2 [Fe(CN) e]
3- + 2 1 - = lK2Zn3 [Fe(CN)6]2 + I 2

1 мл точно 0 1 н раствора тиосульфата натрия соответствует 9,97 мг



гидрофторида калия KHF2 Ионы Са2 +, Ва2+ и РЬ'+ предварительно от-

тесообразно применять нитрат калия KNO3 вместо с\ тьфата калия
K2SO4 Ртуть удерживают в растворе избытком иодща калия KI Me
шают Mn2+, Co2+, Ni2+, Cd2+ и С1~

Бронато метрический метод

Ход анагиза К раствору соли цинка (~0 1 г) прибав 1яют 5 м i 4 н
раствора уксусной кислоты СН,СООН, 5 мл 2 н раствора ацетата пат
рня СН3СОО\а ЗН2О и добавчяют избыток раствора о оксихиношна

осадок горячей водой до удаления избытка о оксихинолина Осадок на
фи 1ьтре растворяют в 2 н растворе НС1 объемом до —150 мл Добав

мид бромата и 2 г иодида калия KI, титруют избыток бромид бромата
(б\рый раствор) 0,1 и раствором тиосульфата натрия Посче просвет

ровывают синий раствор до обесцвечивания 1 мл 0,1 н раствора бро
мид бромата соответствует 8 171 мг цинка

Растворяют 38 г о оксихино шна в 125 мл 2 н раствора НС1 и разбав
1ЯЮТ ВОДОЙ ДО 1 Л

Иодатометрический метод

Ход анализа Пробу соли цинка Zn2+ растворяют в 50—75 мл воды с
добавлением 2 капель концентрированной НС1 Добавляют 25 мл осаж
тающего реактива (39 г роданида калия KSCN и 27 г хторида ртути (II)
HgCl2 растворены в 1 л воды) Стенки стакана потирают стеклянной

кои проводят до нзчэлэ кристэллиззции Днют о мин отстояться, хо
рошо перемешивают в течение 1 мин Оставляют на 1 ч стоять, фильт
р\ ют на фильтр синяя лента и промывают осадок 4—5 раз промывной

Дают жидкости стечь с осадка, переносят фильтр с осадком ZnHg(SCN)4

в кочбу для титрования вместимостью 250 мл с притертой пробкой до
бавпяют 10 мт воды и 35 мл концентрированной НС1 Взбалтывают со

ити четыреххлористого углерода Титруют 0,1 н раствором иодата ка

свободного иода, затем он просветляется до бледно коричневого цвета
Котбу закрывают пробкой и сичьно взбалтывают, при этом слой ор
ганического растворителя должен окраситься в фиолетовый цвет Тит

ния, пока органический растворитель не станет слабо фиочетовым Далее

Z n 2 + + K2 [Hg(SCN)4] = iZn [Hg (SCN)J + 2K+,
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реакции титрования

Zn [Hg(SCN)4] + 6КЮ3 + 12НС1 = HgSO4 + ZnSO4 +

-f 2H2SO4 + 6IC1 + 4HCN + 6KC1 + 2H2O

' БЛ1ЯТмлИ0Л°'нЯНр'аствораОиода'та калияРКЮ3

Исоответствует 2°724°мг цин
к а ш и З З Э О м г о к с т а цинка

Определение цинка в алюминиевых сплавах

Иодатометрический метод (>0,1 %)

Ход анализа Растворяют 25 г сплава в 100—125 мл 20% ного рас-

водят в мерную колбу вместимостью 500 мл, разбавляют до четки во
дои и перемешивают Фильтруют раствор в мерную кочб\ на 100 мл,

нэбирзют точно до метки Зйтбм рэствор переводят в коническою колбу
вместимостью 250 MI И нейтрализуют разбав шнной H2SO4 (1 1) по

ривают до объема —80—100 мл после охчаждения добавчяют 10 мл
10 % ного раствора пирофосфата натрия Na 4P 2O 7 10H2O (дчя связыва-
ния иона Fe3+) и 20 MI ртутно роданового реактива (27 г хлорида рту
ти HgCl2 растворяют в 600 мл воды, добавчяют раствор 32 г роданида
калия KSCN в 50 мл воды и разбавляют водой до 1 л) Смесь энер
гично перемешивают и оставчякл на 1 ч в покое

Оса ток отфитьтровывают через фитьтр синяя чента и промывают
5—6 раз промывной жидкостью (10 мт ртутно роданового реактива раз

бу с притертой пробкой вместимостью 250 \н Добавляют 20 мп кон
центрированной НС1 и 5 мл воды. Содержимое колбы взбачтывают до

взбдттывэют Окрэскэ слоя хпороформя стэновится фиотстовои^ потом

Определение меди и цинка
в электролите пирофосфатного латунирования
Иодометрический метод

О п р е д е л е н и е м е д и Отбирают 10,0 мл электрочита в коническую
колбу вместимостью 250 мл добавляют 4 мч разбавленной H2SO4 (1 5),
20 мл воды, 10 мл 10 % ного раствора иодида калия и через несколько



меди или 24 97 мг сульфата меди CuSO4 5H2O Содержание CuSO4 5H2O

4 г сухого сульфата калия K2SO4, 20 мл 10 % ного раствора иодида ка

3ZnSO4 + 2K3 [Fe(CN)e] + 2KI = K2Zn3 [Fe(CN)6]2 + 3K2SO4 + I 2

1 мл 0 1 н раствора тиосульфата натрия соответствует 9 81 мг

7Н2О в ванне этектротита пирофосфатного латунирования составляет
1 8-2 2 г/л

Определение цинка в промышленных сточных водах

Ход ана гиза Отбирают от 5,0 до 200,0 мл сточной воды (в зависимости
от содержания цинка) в коническую колбу вместимостью 500 мл, до
бавляют дистилчированной воды до 200 мл (если требуется) Прибав

А™! затем Т^ТТтл^\Ътто\в.^^&\^^Т^тТ\ этаноле
(70 30) и нейтрализуют 10 % ным раствором NaOH до появления крас
ного окрашивания Добавляют 10 мл 2 % ного раствора о оксихиноли
на в этаноле, хорошо перемешивают, нагревают до 70 °С и ставят на
кипящую водяную баню на 20 мин

затем 2 раза холодной водой Осадок растворяют в фильтре в 5—7 мл
разбавленной в НС1 (1 1), собирая раствор в колбу Фильтр промы
вают горячей водой, собирая промывные воды в ту же колбу Добав

вогоТ красного в'этаноле (60 40) и вносят в раствор кристаллический
ацетат натрия CH3COONa ЗН2О небольшими порциями при перемеши

ся в растворе) через 15—20 мин отфильтровывают, промывают холод
ной водой и растворяют на фильтре в 10 мл разбавленной НС1 (1 1)
Фильтр промывают горячей водой, собирая ее в ту же колбу К полу
ченному раствору добавляют 15,0—20,0 мл 0,1 н раствора бромид бро
мата и через 10-15 мин вносят 1 г сухого иодида калия KI Выделив
шийся иод титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия до исчезнове

В другую колбу отбирают такое же количество 0,1 н раствора бро

разбавляют дистиллированной водой до 200 мл, добавляют к нему 10 мл
разбавтенной НС1 (1 1), 1 г сухого иодида калия KI, 5 мл 0 5 % ного
раствора крахмала и титруют выделившийся иод 0,1 н раствором тио
cj тьфата натрия до исчезновения синего окрашивания
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Содержание цинка вычисляют по формуле (мг/л)

х = (Ь~а)К 0,8171 1000 _ j 0 3 с

где а — объем раствора тиосульфата натрия израсходованный на тит
рование пробы, мл b — объем раствора тиосульфата натрия израсхо

ный коэффициент нормальности раствора тиосульфата натрия с —
объем анализируемой сточной воды мл С — содержание меди в сточ
ной воде чг/ч 0 8171 количество Zn мг эквивалентное 1 чл 0 1 н

меди

ЦИРКОНИЙ

Определение Zr 4 + в растворе

Иодочвтрический метод

Ход анаипа К 100—400 мл раствора соли Zr*+, содержащему H,SO4
или НС1 не выше 0,3—0 6 н или HNO3 не выше 0 38 н прибав шют
0,5—2 г сернистой кислоты в виде 10% ного раствора Смесь наг ре

Т ° Г П е Я Л С ° Т а

фичьтр, в колбу, гдб проводилось осуждение Фильтр выбрйсывэют
Осадок растворяют в 6 мл разбавтеннои H2SO4 (1 1) Добавляют
о—10 мл 3 /о ного раствора фторида натрия Nal и слабо нагревают
Раствор фильтруют, фичьтрат собирают в коническою котб\ вчестичо
стью 750 мл, фильтр промывают горячей разбавленной H2SO4 (1 10),

200—300 мл прибавляют 10—15 мл 2 % ного раствора крахмапа (тля
удержания восстанет шнного селена в кочлоидном состоянии) Добав
ляют несколько порций по 0,1—0 2 г бикарбоната натрия \'аНСО3 для
удаления воздуха из колбы прибавляют 2—4 г иодида ка гая KI и че
рез 2 м и н

и ™ т Р ^ т

х о

в

д

ы ™ ^ яНзноРкоТВО

Ч

Рн0ево™ОС>ис

Zr 4 ^ + 2SeO§~ = IZr (SeO3)2,

Zr (SeO3)2 + 4 1 - + 12H+ = Zr*+ + 2Se + 2I 2 + 6H2O

кония По этой же методике опредечяют гафний в растворах Эквива
лент гафния при титровании 0 1 н раствором тиосульфата равен
2 231 чг/мл

Броматоиетрический метод

Ход анализа Азотнокислый раствор, содержащий ~ 1 5 мг Zr 4 +, упари

трированной НМОз и снова выпаривают почти досуха Остаток раство
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ОТ°СОаО™нГс°месГнагревИа10тИдо кипения" и^ыдТрживаю^м водяной

топ водой
Осадок после промывания растворяют в 2 н растворе НС1, добав

красной окраски в желтую Добав чяклЛ— 2 мт избытками н раство
ра бромид бромата и тут же 2 г иодида калия KI Возникшею корич

светло жеттого окрашивания затем добавляют 5 мп 0,5% ного раство
ра крахмала и дотитровывают синий раствор до обесцвечивания

1 мл 0,1 н раствора бромид бромата соответствует 5,701 мг цир
К°НИОсадок оксината циркония Zr(C9HoON)4 может быть выс>шен вмес

та о 0 ™ ™ Нци™оЙяЬнаОци?коИнии0- 0^367 ОсадоГоксинат^цщГония
калить в муфельной печ" при "̂ ШО °С до оксида цирконья ZrO 2 %aK
тор пересчета оксича циркония ZrO2 на цирконии — 0 7403

Г л а в а 2 МЕТОДЫ ОСАЖДЕНИЯ

АЛЮМИНИИ

Определение А13+ в растворе

Фторометрический метод

Ход анализа К раствору хлорида алюминия, содержащему ~0 2 н
А1С13, для нейтрализации свободной кислоты, возникшей в результате
гидролиза, добавляют 1—2 капли 1 % ного этанольного раствора фе-
нолфталеина и вводят по каплям 10 % ный раствор NaOH до появле
ния розовой окраски Затем добавляют 2 капни 0,2 % ного этанольного
раствора (60 40) метилового красного и точно отмеренный избыток
0 2 н. раствора фторида натрия (8,4 г/л NaF)

Хлорид алюминия образует с фторидом натрия осадок гексафтор-

А1С13 + 6NaF = |Na3(AlFe) + 3NaCl
Смесь насыщают хлоридом натрия добавляя сухой NaCl до пре

кращения его растворения, для уменьшения растворимости Na3(AlF6)
Избыток фторида натрия титруют обратным методом 02 н раствором
хторида алюминия (16,1 г/л А1С1» 6Н2О) до появления красной ок
раски

Параллельно проводят титрование контрольной пробы в которой
взята вода и все участвующие в анализе реактивы Титруют введенный
раствор фторида натрия раствором хлорида алюминия По разности

растворе
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1 мл 0,2 н раствора фторида натрия NaF соответствует 1,799 мг
алюминия Определению не мешают ионы Мп*+, Zn*+, Co2+, №»+ ,

Определение алюминия
в кислых электролитах гальванических ванн
Фторометрический метод
Ход анализа Отбирают 2 00 мл электролита в мерную кочбу вмести-
мостью 200 MI и разбавляют водой до метки Отбирают 10 0 мл в кол
бу для титрования, добавляют 20 мл цитратного буферного раствора
с рН 17, вводят 1 мл 0,1 % ного раствора аскорбиновой кислоты и

Н Э Т Гмл 0 (П°н"раствора фтори-х/натрия NaF соответств>ет 0 08995 мг

Б у ф е р н ы й р а с т в о р , р Н 1,7

лоты С6Н8О7 Н°™ в^оде, добавляют к pacTBopy^oTM^TT^acTBo^a
NaOH и разбавляют водой до 1 л в мерной колбе

БРОМ

Определение бромида Вг- в растворах солей
Ар>гемvметрический метод по Фаянсу

Ход анагиза К нейтральному раствору бромида прибавчяют 2 к а т и

руют 0 1 н раствором нитрата серебра AgNO3 при сильном взбачтп
вании Переход окраски образовавшегося осадка AgBr из розовой в
красно фиолетовую

Уравнение реакции

Br~ + AgNO3 = |AgBr + NOJ-

1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 7,992 мг
бромида Вг-

И н д и к а т о р ы
Э о з и н ( т е т р а б р о м ф л у о р е с ц е и н ) С2оН805Вг4 2,5Н2О Жел-
товато оранжевый кристалчический порошок Нерастворим в воде, мало
растворим в этаноле Растворим в растворах щелочей и аммиака с об

К ааТи еИв а я°с°о л ь РаэСоВз°инВа С2оН605Вг4К2 5Н2О Готовят 0 5 % ный
водный раствор эозината калия, титрование проводят при рН 1—7
Аргентометрический метод по Фольгарду
Ход анализа К раствору пробы объемом -200 мл добавляют 20 мл
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квасцов [Fe (III)] Затем к раствору добавляют точно отмеренный из
быток 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Избыток Ag+ титруют
0,1 н раствором роданида аммония (NH4)SCN до появчения счабого

Уравнение реакции осаждения бромида см выше
Уравнение реакции титрования роданидом
AgNO3 + (NH4)SCN = 1 'VgSCN + NH4NO3

1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 7 992 мг
бромида Мешают соли ртути (I), так как они тоже осаждаются рода-

И н д и к а т о р

Ж е л е з о а м м о н и й н ы е к в а с ц ы Fe 2(SO 4) 3 (NH4)2SO4 24H2O

100 мл воды Полученный красноватый раствор тут же фильтр\ ют через

центрированн\ ю HNO3 до тех пор пока ее добавление не перестанет

ты следует избегать

и о д

Определение иодида I- в растворах

Аргентометричвскчй метод по Фоъьгарду
Ход анализа К нейтральному раствору сочи I- объемом -200 мл,
добавляют 20 мл 2 н раствора HNO3 и вводят медленно избытск
0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Затем добавляют 3 мл насы
щенного раствора железоаммонийных квасцов и титруют избыток Ag+
0 1 н раствором роданида аммония (или калия) до появления слабого
красно коричневого окрашивания 1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра
AgNO3 соответствует 12,69 мг иодида 1~

Индикатор (приготовчение см выше) добавчяют посче осаждения

уравнению
2Fe3+ -f 2 1 - = 2Fe2+ + h
Метод дает точные ре^учьтаты Мешают Вг~, Cl - , S2~, SCN-,

МЫШЬЯК

Определение арсенита АвОз" в растворе

Аргентометрический метод

Ход анализа К нейтральному раствору арсенита AsOj
3 капли 40 % ного пероксида водорода Н2О2, затем
раствора ацетата аммония CH3COONH4 Добавляют из
створа нитрата серебра AgNO3, нагревают смесь до ки
постоять Осадок арсената серебра Ag3As04 отфильтр
вают разбавленным раствором AgNO3, затем холодно
ряют осадок в 2 н растворе HNO3, добавляют 2 мч
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Определение арсената AsO^~

Ар^енто метрический метод

Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют разбавленным аммиаков
NH4OH (1 1) или уксусной кистатой СН3СООН (1 1) Добавляют
10 MI 10 % ного раствора ацетата аммония CH3COONH4 и проводят
осаждение Ag3As04 0 1 н раствором нитрата серебра AgNO3 при нагр<>

раствора роданида аммония соответствует 2,397 мг As или 4,630 мг
A C > ~

РОДАНИД ИОН

Определение роданид-иона в растворах

Аргентометрический метод по Фольгарду

Ход анализа К анализируемому раствору добавляют точно измеренный
избыток 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3, разбавляют раствор до
100 мл добавляют 20 мл 2 н раствора HN0o > 2 мл насыщенного рас-
твора желсзиа почьшых квасцов (индикатор) и титруют при переме-
шивании 0 1 н раствором роданида аммония до появления красно ко-
ричневого окрашивания Уравнение реакции

SCN~ + 4gNO3 = lAgSCN + N O ^

1 мт 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 5,809 мг

Прямое титрование роданида SCN- нитратом серебра AgNO3 не-
возможно, гак как выпадающий осадок AgSCN соосаждает комплекс
Fe(SCN)3

Мсркурометри 1еский метод

Ход анализа Определение основано на образовании малодиссоциир>ю
щего соединения роданида ртути



Hg2+ + 2SCN- = lHg(SCN)2

В колбу для титрования отбирают раствор роданида SCN-, до

ют 0,1 н раствором нитрата ртути (II) Hg(NO 3) 2 до исчезновения
асного окрашивания раствора

1 мл 0,1 н раствора нитрата ртути (II) соответствует 5,809 мг ро-

Определение роданидов в ванне
низкотемпературного сульфидирования

Ванна имеет состав 90 % роданида калия KSCN и 10 % роданида ам
мония NH4SCN Кроме того, в составе расплава находятся продукты
разложения роданида аммония — сера и тиомочевина

Определение суммы роданидов аргентометрическим методом

Ход анализа Растворяют 1,000 г измельченной гробы в мерной Koioe

фильтруют через сухой фильтр в сухую колбу Отбирают 20 0 мл филь
трата (0 1 г) в коническую колбу вместимостью 250 мл, добавляют
50 мл воды, 10 мл концентрированной HNO3, 20 мл 10 % ного раствора
сульфата железа (III) Fe2(SO4)3 9Н2О и титруют 0,1 н раствором нит.
рата серебра AgNO3 до обесцвечивания

1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 5,809 мг
роданид иона

Определение роданида калия KSCN аргентометрический методом
Ход анализа Помещают 1,000 г измельченной пробы в фарфоровый ти-
гель вместимостью 100 мл и выдерживают его 20—25 мин при 300 СС
для разрушения роданида аммония После охлаждения пробу раство
ряют в воде и переводят в мерную колбу вместимостью 200 мч Тигель
промывают горячей водой, собирая промывные воды в ту же колб/

Фильтруют раствор через сухой фильтр в сухую колб) Отбирают
25 0 мл (0,125 г) фильтрата в колбу для титрования вместимостью
250 MI, добавчяют 25 мл воды 10 мч концентрированной HNO3, 20 мл
10 % ного раствора сульфата железа (III) и титруют 0,1 н раствором
нитрата серебра AgNO3 до обесцвечивания

1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 9,178 ыг
роданида калия KSCN или 5,809 роданид иона

Содержание роданида аммония в расплаве вычисляют по форму
ле, %

N H 4 S C N = ( S — A) 1,3106,

где В —содержание суммы роданидов в пробе, %, А — содержание
роданид иона в роданиде калия, %, 1,3106— коэффициент пересчета ро
данид иона на роданид аммония

CS(NH 2 ) 2 = 1 0 0 - ( Д + Е ) ,

роданида калия в пробе, %, 100 — содержание суммы роданида катая,
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РТУТЬ

Определение Hg ( I I ) в растворе

Иодидометрический метод

Ход анализа Опредечение основано на осаждении ртути (II) ионом
иодида I-

Hg2-r + 21- = Hgl2

К раствору соли Hg2+ объемом -100 мл добавляют 2 чч 1 н ра
створа H2SO4, 5 мл раствора дитизона в толуоле (50 мг/л) и титруют
0,02 н раствором иодида качия KI Концом титрования является ок
рашивание счоя точуола в красно фиолетовый цвет

1 мл 0,02 н раствора иодида калия KI соответствует 2,006 мг рту-
ти (II)

Роданометрический метод

твора соли ртути (II), содержащему •
серной

Ход анализа К 100 мл раствора соли ртути (II), содержащему - 1 0 ы

каплям 0,1 н раствора соли Мора Прибавляют 2 мл насыщенного ра
створа жечезо аммонийных квасцов и титруют 0,1 н раствором рода
нида аммония до неисчезающей слабой розовой окраски Эта окраска
к концу титрования исчезает замедленно, поэтому следует остерегаться
ошибки от недотитрования

1 мл 0,1 н раствора роданида аммония соответствует 10 03 мг рту-
ти (II) Мешают Ag+, РсР+ и С1-

СВИНЕЦ

Определение Р Ь 2 + в растворе

Хроматометрический метод

Ход анализа Осаждение происходит по уравнению реакции

2Pb(NO3)2 + K 2Cr 20 7 + Н2О = 12РЬСЮ4 + 2 К Ш 3 + 2HNO3 ^
Анализируемый раствор должен быть точно нейтральным Если раствор
кислый или щелочной его нейтрализуют соответственно по каплям
0,1 н раствором HNO3 или NaOH добавив 3 капли 0,2 % ного этаноль-
ного (90 10) раствора метилового красного Титрование кислотой или

дикатора (рН 4,4—6,2)
К раствору добавляют 10—20 капель 2 %-ного раствора 2,6 дихлор

фенолиндофенола (редокс индикатор) Титруют РЬ2+ 0,1 н раствором
дихромата катая К2Сг207 Переход окраски раствора над осадком от
розовой через голубую к зеленой (цвет иона Сг3 +) В растворе должны



СЕРЕБРО

Определение Ag+ в растворе

Метод Гей Люссака

Ход анализа В колбу с притертой пробкой вместимостью 250 \u or
бирают 25,0 мл слабоазотнокислого раствора пробы, содержащей 150—
200 мг Ag+ Раствор разбавляют до -100 мл водой и титруют 0,1 л
раствором хлорида натрия NaCl, добавтяя его сначата по 1 мт затем
по 0,5 мл к раствору пробы После каждого добавления колбу закрыва-
ют пробкой и хорошо взбалтывают смесь Есчи в месте введения пор-
ции титранта не образуется мути, то считают, что предварительное тит

Для точного определения отбирают новую порцию 25,0 мл раствора
пробы, разбавляют ее до 100 мл водой и вводят 0,1 н раствор NaCl на
1 мл меньше, чем пошло на предварительное титрование, закрывают
колбу пробкой и хорошо перемешивают смесь Далее титрование ведут
0 01 н раствором NaCl из микробюретки, добавляя раствор по 0 5 мл,
хорошо взбалтывая смесь Наблюдают появление мути в точке введения

нюю добавку титранта не учитывают Этот старый безиндикаторный
метод при некотором навыке дает погрешность до 0 05 % Уравнение
реакции

AgNO3 + NaCl = JAgCl + NaNO3

1 мл 0,1 н раствора хлорида натрия NaCl соответств)ет 10,79 мг
серебра

Метод Фольгарда

Ход анализа Раствор пробы должен содержать - 2 0 мл 2 н раствора
HNO3 на 100 мл К раствору добавляют 2 мл насыщенного раствора
железоаммонийных квасцов и титруют 0 1 н раствором роданида ам
чония при слабом перемешивании В точке эквивалентности возникает
слабая красно коричневая окраска Уравнение реакции

AgNO3 + (NH4)SCN = IAgSCN + (NH4) NO3

1 мл 0,1 н раствора роданида аммония NH4SCN соответствует
10,79 мг серебра

Метод Мора

Ход анализа Нейтральный раствор соли Ag+ переводят в мерную KOI-
бу вместимостью 100 мл и разбавляют водой до метки Отбирают
20 0 мл раствора в колбу для титрования, добавляют к нему избыток
точно отмеренного 0,1 н раствора хлорида натрия NaCl, добавляют
2 мт 5 % ного раствора хромата калия К2Сг04 и титруют избыток NaCl
0 1 н раствором нитрата серебра AgNO3 до появления слабого, но впол-

после сильного взбаттывания Титрование не следует проводить на пря
мом солнечном свету, так как осадок AgCl разлагается, давая сирене

1 мл 0,1 н раствора хлорида натрия NaCl соответствует 10,79 >ir
серебра
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Метод Фаянса
Ход анагиза К нейтральному раствору пробы соли Ag+ добавляют 5 мл
2 н раствора уксусной кис юты СН3СООН, 3 капли 1—2 % ного рас
твора родамина 6 Ж на каждые 100 мл раствора и титруют 0,1 н
раствором хлорида натрия NaCl или лучше 0 1 н раствором бромида
качия КВг Конец титрования определяют по резкому переходу окрас
ки осадка из оранжевой в сине фиолетовую Фиксирование точки экви
валентности требует некоторого предваритечьного опыта Титрование
бромидом качия нужно проводить быстро и не на прямом солнечном
свету, так как осадок бромида серебра от фотохимического действия

1 мт 0,1 и раствора хлорида натрия или бромида качия *~соответ
стелет 10 79 мг серебра
Определение Ag+ с дитизоном
Ход анализа К 10,0 мл 0,01—0,001 н раствора соли Ag+ добавляют
1—2 мл концентрированной Н2ЬО4 и охлаждают до комнатной темпе
ратуры Добавляют 1—2 мл 0 0001 М раствора дитизона в тетрахто
риде углерода При взбалтывании образуется дитизонат серебра ок
рашивающий слой тетрахлорида углерода в желтый цвет (экстракция)
Титр>ют смесь из микробюретки 0,01 н раствором иодида калия KI
при взбаттывании Ионы иода связывают серебро, образуют осадок
Agl В конце титрование замедляют наблюдая переход жечтой окраски

В 3 \ "мч 0 01 н раствора иодида калия KI соответствует 2,158 мг се

нида аммония NH^SCN ичи^ромида натрия NaBr'

Определение серебра в сплавах

Метод Геи Люссака
Определяют серебро при содержании 50—100 % в серебряных моне
тах в первичном серебре и в сеэебряныч сплавах, раствор1^ых в азот-

Ход анализа Навескх спчава 1 000 г растворяют в 20 мл HNO3
(1 1) в сос\де для встряхивания на 200 мл с притертой пробкой Для

Посче охлаждения сразу добавляют пипеткой 100 0 мл 0 1 н рас

0 01 н раствора NaCl Через несколько минут рассматривают сосуд на

ра помутнение вызванное образованием хлорида серебра Есчи на

личество добавчяемог 0 01 N C
прибав

0 01 н раствора NaCl
0 01 н раствора

добавка, р д уе у ,

счедней добавки учитыьасся точько почовина Расход 0,01

ТитрЧют в затененном месте
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высушенного при 300 °С, в 1 ч воды в мерной колбе 100 0 MI STOIO
раствора соответствует 1000 мг серебра

Титр растворов хлорида натрия можно проверить по чистому сереб
ру (99 99 %) проводя титрование по приведенной прописи

СУЛЬФАТ ИОН

Определение сульфат-иона SO|~ в растворе

Титрование раствором нитрата бария

Ход анализа Отбирают 10,0 мл раствора, содержащего 10—20 мг иона

Б О ^ в к о ч б у для титрования вместимостью 250 MI добавляют 2 кап

J m N H t O H 1 ! ? ^ГдоВустанот1аегаТГбЮ1еднСоЛ?еГте11ого окрашивания ра

СТВ°Добав1яют 1 щ 20% ного раствора уксусной кистоты СН3СООН,

зона Титруют 0 02 М раствором нитрата бария Ba(NO3h до перехода

SC>4~ + Ва 2 + = |BaSO4

1 мл 0 02 М раствора нитрата бария Ba(NO3)2 соответствует

1,921 мг SO^~

Мешают катионы реагирующие с днтизоном Мешающий ион С1~
>дачяют выпариванием с Н\'О3

Титрование раствором хлорида бария

Ход анализа Отбирают 10 0 \п 0,1 М раствора с\ тьфата аммония
(NH4)2SO4 в котбу вместимостью 250 мл Добавляют 30 мл воды 45 мт
метанола, 2 капли 0,2 % ного водного раствора ализаринового красного
С (а лизаринсу льфонэта натрия) Затем прпбазляют по каплям разбав
ленную НС1 (1 10) до появления нелтой окраски растрора

Быстро титруют 0 1 н раствором хторида бария (12 22 г/т ВаС12

2Н2О, рН 3,0—3,5), пока не будет добавчено - 9 0 % титранта Добав

титранта добавляют лишь через 3—5 с после исчезновения окраски от

щей бледно розовой окраски

1 мт 0 1 и раствора х тори та бария ВаС12 2Н,0 соответствует

1,921 мг SOf"

осаждаются осадком BaSO4 Поэт^ v проводят предварите шное отде

даГэкс 50НпчцВ50С\\Гичи а м б е р ч ^ Щ 6 ^ ^ ^ разменом''зернГбО^Т00 меи.'
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Д ч я переведения смочы в Ы + форму через колонку пропускают 3—1

П ° Р Ц В Я

ы
изируемый раствор объемом —10,0 мл пропус

твор 30 мт дистиллированной воды, пропуская

элюату доба
ния M g ( C H,g(CH,COO) 2 4H 2 O для частичной нейтрализации серной кислоты
( М ^ - r менее других соосаждается осадком BaSO,) Добавляют 2 к а п ш

ром ВаС12 2Н 2 О, как описано выше

Определение сульфата в производственных сточных водах

Титрование раствопом нитрата бария

Ход анализа Пробу аначизируемой воды пропускают через ионообмен
ную колонку с катионитом в Н+ форме Отбирают 10 0—25 0 мл элюата
в колбу для титровэния, доводят рН до 5,6, добзвтяют 2 кэпти
0 3 % ного водного раствора карбоксиарсеназо и равный объем ацетона
ичи этаноча Титр}ют 0 0 1 н раствором нитрата бария B a ( N O 3 ) 2 до

1 мл 0 01 н раствора нитрата б'ария B a ( N O 3 ) 2 соответствует
0,9606 мг S O 4 ~ или 0,3206 мг серы Титр раствора B a ( N O 3 ) 2 устанав
ливают в тех же условиях по стандартному раствору сульфата натрия
N a 2 S O 4 или серной кислоты H 2 S O 4

Д л я установления рН 5 6 в растворе к нему можно добавить 10 мл
буферного раствора, состоящего из 100 мл 0 2 н раствора уксусной
кислоты СН,СООН и 900 мл 0,2 н раствора ацетата натрия CH 3 COONa
ЗН 2 О

Определение примеси сульфата в хлориде натрия
Титрование раствором хлорида бария

Ход анагиза При .-держании S O j ~ выше 0 2 % навеску соли - 5 0 мг
растворяют в 10 мл воды, добавляют 5 капечь 0,2 % ного водного рэ
створа ортанилового К 1 каплю 0 1 н раствора ЧС1 и 20 мч ацетона.
Титруют из микробюретки 0 02 н раствором хчорида бария ВаС12 2Н 2 О

1 мл 0 02 н раствора хчорида бария ВаС12 2Н 2 О соответствует

1,921 мг S O | ^

При меньшем содержании (0,2—0 0 2 % ) SO^"" берут большую нэ

веску соли, раствосяют ее, удаляют натрий N a ^ пропусканием раство-

ра через ионообменную колонку с катионитом КУ 2 в Н+ форме Элюат

Определение серы в ванне
низкотемпературного сульфидирования
Титрование раствором хлорида бария

Ход анализа Помещают 2 г порошкообразной пробы в мерную колбу
вместимостью 250 мл, растворяют в воде и разбавляют до метки Р а -
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створ фильтруют через сухой фильтр в сухую колбу Отбирают 10,0 мл
раствора (0,08 г исходной пробы) в коническую колбу вместимостью
250 мл, добавляют 10 мл воды, 20 мл 30 % ного раствора пероксида
водорода Н2О2 (для окисления серы до S O ^ ) и нагревают до кипе
ния После охлаждения вводят 25 мл буферного раствора с рН 5,5, до
бавляют 35 мл этанола и 75 мл ацетона, 2—3 кап та 0,3 % ного водного
раствора карбоксиарсеназо и титруют 0,05 н раствором хлорида ба
рия ВаС12 2Н?О до перехода фиолетового в сине голубое окрашивание

1 мл 0 05 н раствора хторида баоия ВаС12 2Н2О соответствует
2,401 мг SOf Буферный раствор с рН 5,6 готовят смешиванием 900 мл
0,2 н раствора ацетата натрия CH3COONa 3H2O и 100 мл 0 2 н ра-
створа уксусной кислоты СН„СООН

ФТОР

Определение F- в растворе
Аргентометрический метод

Ход анализа К нейтральному раствору, содержащему -200 мг фто-

2 н раствора HNO3 до начала перехода окраски индикатора из крас

руИна *отоду 300°ГлЖнасыХИннТоН^аствИорЦаВехлоридаа свинца" Р Ь о Г и
хорошо перемешивают Через 12 ч фильтруют через стеклянный фильгп
G4 и промывают осадок насыщенным раствором фторохлорида свинца
PbCIF В конце промывают 2 раза дистиллированной водой

Осадок на фильтре растворяют в 2 н растворе HNO3, собирая
фичьтрат в колбу для титрования Добавляют избыток 0,1 н раствора
нитрата серебра AgNO3, 2 мт насыщенного раствора железоаммоний
ных квасцов и титруют 0 1 н раствором роданида аммония NH4SCN до
появления слэоого крзсно коричневого окрэшивэния

1 мл 0,1 н раствора нчтрата серебра AgNO3 соответствует 1 900 мг
фтора F - Мешает ртуть (I), она так же осаждается роданидом Урав
нение реакции осаждения фторида

2 F - + 2РЬС12 = 42PbClF + 2С1-

Реакция осаждения после растворения осадка PbCIF

AgNO3 + С Г = lAgCl + NOf

Реакция обратного титрования

Ag+ + (NH4) SCN = |AgSCN + NHj"

Роданометрически титруется хлорид ион, эквивалентный иону фто

Осадок фторох торида свинца можно в сте^тянном фичьтре просу
шить в течение 2 ч при 130 СС и взвесить Фактор пересчета фторохто
рида свинца PbCIF на фтор — 0 072b 1

шнца PbCIF Готовят два раствора 1 Растворяют 100 г нитрата евин
a Pb(NO 3) 2 в 200 мл воды 2 Растворяют 1,0 г фторида натрия NaF



к промывают декантацией 4—5 раз порцш
[ К промытому осадку приливают 1 л холод!

робумажной массой Приб ;ку PbCIF воды, размешивают
для про.ывания

гата св1нца Растворят 10 г

7оримвтрический метод

Ход анализа К 25 MI раствора, содержащего ~0 05 г фторида, при-

1ям 0,1 н раствор НС1 (ити HNO,) до перехода окраски раствора в
малиново желтую Переход окраски должен произойти от добавления
одной к а т и раствора НС1 (ита HNO3) Добавляют 2 5 мл буферного
раствора с рН 2 9—3 0, доводят объем раствора до 50 мл и титруют
0 05 н раствором нитрата тория Tn(NO3)4 4Н2О до перехода желтой
окраски раствора Б слабо розовую

окраски, поэтому титрование НУЖНО проводить при дневном освещении

4F~ -L Th (XO3)4 = iThF 4 + 4N0|f

1 мл 0 05 н раствора нитрата тория Tb(NO3)4 4H2O соответствует

0 9500 чг фтора Определению мешают SO^~ и Р О ^ , не мешают ио

ны С1-, NOf и С1О^

Б у ф е р н ы й р а с т в о р рН 29—3 0
Нейтрализуют 200 мл 1 н раствора монохлоруксуспой кислоты
СН2С1СООН (М = 94 50) 1 н раствором гидроксьда натрия NaOH по
фенолфталеину, добавляют еще 200 мл 1 н раствора СН2С1СООН и
разбавляют водой до 1 л

Опреде гение микрометодоч

Ход анализа 1 Отбирают 25 0 мл раствора содержащего 2—10 мг
фторида, прибавляют 10 мл б\ферного раствора с рН 5,0 6 5, 8 10
капель 0,1 % ного раствора пирокатехинового фиолетового, затем тит
руют из микроборетки 0 05 н раствором нитрата тория Th(NO3)4
4Н2О до перехода разовой окраски в голубую

1 мл 0 05 н раствора нитрата горня Th(N0 o ) 4 4H?O соответстзу
ет 0 9500 мг фтора

Б у ф е р н ы й р а с т в о р р Н 5,0—6,5

К 200 мл 1 н раствора ацетата натрия CH,COONa 3H2O добавляют
60 мл 1 н раствора HCI и разбавляют во юй ю 1 л

2 К, оО мт энатизир^бмого раствора, сотср-жащсго -"-—О 1 мг фто
рида добавтяют 20 \п бчферпого раствора с рН 2 2—-2 3, 1 5 мл



0 001 М раствором нитрата тория rh(NOj) 4 4Н2О до появтспня синег

°К Р а1Ш\п 0,001 W раствора нитрата тория Th(I\O 3 ) 4 4Н2О COOTBCTCTBV

ст 0 07600 мг фторида F~

Б у ф е р н ы й р а с т в о р , р Н 2 2—2 3

Смешивают 32 6 мл раствора лимонной кистоты с 67 4 \п точно 0,1
раствора НС1 (из фиксанала) Раствор лимонной кистоты готовят ра
СТВОрбНИСМ 2 1 0 1 4 Г КРИСТЙТТИЧССКОЙ ЛИМОННОЙ КИСЛОТЫ CcI~l8^-'7 ' H 2

в воде, добавляют к раствор> 200 ьп 1 н раствора NaOH и разбавляю
водой до 1 л в мерной колбе

Определение общего содержания фтора
в ванне электролита борофтороводородного свинцевания
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Определение хлорида СЬ в растворе
Метод Мора

Ход анализа Кислый раствор прелварительно



5 % ного раствора хромата калия К2Сг04 и титруют 0 1 н раствором
нитрата серебра AgNO3, хорошо взбалтывая смесь до прекращения ис
чезновения красно коричневого окрашивания Уравнение реакции осаж

С1~ + AgNO3 = lAgCl + N0^"

Уравнение реакции с хроматом (индикатор)

СЮ|~ + 2AgNO3 = ],Ag2Cr04 -f 2N0J~

В кислом растворе осадок Ag2Ci04 растворяется и превращается в

2\g 2Cr0 4 + 2Н+ = 4Ag+ + Сг2О^~ + Н,,О,

который осадка с Ag+ не дает и титрование становится невозможным
1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 3 546 мг

хлорида С1~

Метод Фольгарда

Ход анализа К слабоазотнокислочу раствору соли хлорида добавляют
точно отмеренный избыток 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Об
разовавшийся осадок AgCl отфильтровывают через сухой фильтр в
сухую мерную колбу и доводят водой раствор до метки Отбирают али
квотную часть раствора в колбу для титрования и определяют в нем
избыток иона Ag+ Для этого добавляют к раствору 20 ми 2 н раство
pa HNO3 на каждые 100 мл раствора, 2 мл насыщенного раствора же
лезоамчонийных квасцов и титруют 0,1 н раствором роданида аммония
при легком перемешивании до появления слабого красно бурого окра

1 мл 0,1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответств\ет 3,546мг
хлорида С1-

Для проведения титрования без отделения осадка AgCl фильтро
ванием к слабоазотнокисточу раствору хлорида на каждые 0 05 г С1~
добавляют 1 мл нитробензола К смеси в колбе с притертой пробкой
добавляют 0 1 н раствор нитрата серебра с 1—4 мл избытка Смесь хо
рошо взбалтывают 30—40 с при этом осадок AgCl приобретает хлопье
видное строение и захватывается нитробензолом Добавляют к смеси
20 чл 2 н раствора HNO3 на 100 мл раствора 2 мл раствора индикатора

Метод Фаянса

Ход анализа К раствору пробы хлорида добавляют 3—4 капли
О 2% ного этанольного раствора флуоресцеина (абсорбционный инди
катор) и титруют 0,1 н раствором нитрата серебра AgNO3 до резкого

раствора декстрина, который удерживает осадок A.gCl в коллоидном
состоянии В точке эквивалентности происходит резкий переход окрас
ки в розовую Необходимо соблюдать точную нейтральность раствора

1 мл 0 1 н раствора нитрата серебра Agi\O3 соответствует 3 546 мг
хлорида
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Определение хлорида в сточных производственных водах

Аргентометрический метод по Мору
Ход анализа Отбирают 100 0 мл исследуемой воды и нейтрализуют ее

Ы°а2с
аоГУ(С10'0Аг/л)Вили разТавленной 0 ™^ (1 4) до рН 5— lcT Доба')

ляют 1 мл раствора хромата калия К2Сг04 (10 г на 100 мл) и титруют
0 0282 н раствором нитрата серебра AgNOs до перехода желтой окраски
в желто оранжевую

1 мл 0 0282 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 1 мг
хлорида С1-

Если расход раствора нитрата серебра превышает 35 мл, то отби
рают новую меньшую порцию анализируемой воды и разбавтяют ее ди
стиллированной водой до 100 мл

Бромид Вг- и иодид ионы I- титруются совместно с хлоридом по

фи

ержания хлоридов
Ионы железа удаляют вст

ZnO и последующим филь
о м П

Сульфит или суль
каплям 3 % ного раств
водород H2S отгоняют

КМпО4) воду отфильтр

м Гидрок
'-+ более ч
я MgO, з;
аюг до су
водорода

• кипячем
ной среде

водорода

сиды
:ем 0,25 мг в
атем
льфат
Н2О2

1ем с
Пое

(ДЛ

отфильт
га добав

Свобод

избытке
ле добаЕ
я обесц

щроксидом51 ал^м"иния Х°(ОТ) ° ̂ а к т и в и -
рованным углем свободным от хторидов, затем фильтруют

фата алюминия1 °Ah{To4)T\8¥W осаждаюТА!(ОН^ дейстаием конценг
рированного аммиака NH4OH до запаха Осадок отфильтровывают, про
мывают до удаления сульфат иона и используют

Дчя приготовления 0 0282 н. раствора нитрата серебра отбирают
282 мл точно 0 1 н раствора AgNO3 и разбавляют водой в мерной коч-
бе до 1 л

Определение хлорида аммония
в электролите аммиакатно-хлоридного цинкования
Аргентометрический метод

Ход анализа Отбирают 5,00 мл электролита в мерную колбу на 100 мя
и разбавляют водой до метки Отбирают аликвотную часть 2 00 ми
(0 1 мл исходного электрочита) в колбу вместимостью 250 мл, добав
ляют 50 мл воды, 0 5 мл 5 % ного раствора хромата калия К2Сг04 и
титр>ют 0 1 н раствором нитрата серебра AgNO3 до появления бурой
окраски осадка

1 чл 0,1 и раствора нитрата серебра AgNO3 соответствует 5,349 мг

РодПНОметрический метод

Ход анализа Отбирают 10 0 мл электролита в мерную колбу вмести-



отбирают аликвотную часть 10,0 ш (0,2 MI ИСХОДНОГО э
добавляют 80 мп воды 10 мл HNO3 (1 6) 5 MI насыщенно
железоаммонийных квасцов и 20 0—25 0 м™ 0 05 н раств
серебра 4gNO3 Раствор с осадком перемешивают 2—3 ми
избыток ионов Ag^ 0 05 н раствором роданида аммония д
неисчезающей розовой окраски раствора

1 мт 0 05 н раствора ни грата серебра AgNO3 с
2 675 мг хлорида аммония NH4C1

Определение перхлората С1О~

Аргенто метрический метод

Ход анашза Помещают пробу 100—120 мг перхлората С

п пропилового

шическу

спир-та С Н 3 СН
слабом пл

лбу для Ti

2 СН 2;он
: В

Смесь
расплат

г ' Раст.

осторожно i

юр нейтрал!
Е
1зу

л HNO3 Добавляют 25 0 мл 0,1 и раствора нит
рата серебра AgNO3 для осаждения С1~ иона и да нее определяют из
быток иона Agb по Фольгарду (см выше)

1 мл 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 соответств\ет 9 946 мг
перхлорат иона С1О7

ЦИАНИД ИОН

Определение CN- в растворах

Арвенто метрически по методу Либиха

Ход анашза 1 К раствору синильной кисчолы добавляют несколько
капель 1 н раствора КОН до слабощелочной реакции Если аначизиру

буется Титруют 0 1 и раствором нитрата серебра AgNO3 до появле
иия первой мути

Избыток цианида реагир\ет вначале с нитратом серебра образуя
растворимый комплекс K[\g(CN) 2 ] no \равненью

AgNO3 + KCN = AgC\ + KNO3,

AgCN + KCN = К [Ag(CN)2]

AgCN Уравнение реакции

К [Ag(CN)2] -j AgNO3 -= 2AgCN -f- KNO3

комплексы с и

В

р а " т " ° р

Т

а ° ^ т р ^ а

а ^ р ° д Р д Д

А ^ д > C O O T B e T C T B V e T 5405 м г

синильной кисчогы HCN или 13 02 мг цианида калия КС\
2 Исслед>емый раствор содержащий 0 15—0 20 г цианида CN~,
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до -150
рированн

ния На(

Е:
ребра А

1 м-

;а NH4OH и титр>

пак растворяет образующийся
титрования с избытком ионов
грастворим в аммиаке и дает

CN-

ieTpU4>

идрокс

gNO3

i 01 н

К не

при :

р а а

чо методу Мора

йтральному раствс

марганца Мп(ОН)

гвора нитрата сере

ют

по\

>РУ

по

бра

0 1 н

у+ обр

цианк

V N C

раствором пит

аз>

« а

садок AgCN

добавляют

рата се

4ГГ

немного

неисчезающего крас-

:оответств\ет 2 602 мг

ца Мп(ОН)2 Для приготовления осадка ги
ый должен связывать HNO3, образующуюся

свободной синильной кистоты — осаждают ei
та марганца MnSO4 добавлением избытка 1
трия Осадок Мп(ОН)2 отфильтровывают, пр.

Арген-iо метрический метод

Ход ана шза К 100 мл раствор
CN- добавляют 0,5 MI 0,02%

тобензилиден) роданина

[робы, содержащей > 5 мг/т

pa AgNO3 до перехода окраски в кр
1 мт 0 01 н раствора нитрат

0,5204 мг цианида CN~

цинк

Определение Z n 2 + в растворе

ую (цве
серебча

е ферроцианидом (II)
К раствору, содер

б

Титрова

Ход ана
титрования доба
H2SO4 (1 2), 5 г сухого сульфата ам
1 % ного раствора дифениламина в концен
1 % раствора ферроцианида (III) к

рую 0 05 раство

у 0,10—0 15
мл, затем 10 мт разбавл<

аммония (NH4)2SO4, 3 i
центрированной H2SO4 и 3 i

K 3 lFe(CN)]
ф

[бе р

% р р ф р р () я K3l
до 60 °С и медтенно титруют 0 05 н раствором ферро
K4[Fe(CN)6] (желтой кровяной соли) Добавление сульф
и нагревание способствует переходу жетатинообразн
K2Zn3[Fe(CN)6]2 в более крупнозернистый Титрование ве

р
(II)

ет удерж енее 20—25с Ср



3Zn^+ + 2K4 [Fe(CN)e] = jK2Zn3 [Fe(CN)c]2 + 6К+
1 мл 0 05 н раствора ферроцианида калия (II) K4[Fe(CN)e] (жел

стандартному раствору сучьфата цинка

Определение Zn2+ в сточных производственных водах

Титрование ферроцианидом (II)

добавтяют разбавленную H 2 S O 4 (1 ' з ) до поч>чения 0 .5—15н раство'
pa H 2 S O 4 в пробе Добавляют к раствору 2—3 мл 3 % ного раствора
пероксида водорода Н,О 2 (или 5 % ного раствора персу тьфата аммо

НПр

Яибав1

КяюТ

ЯТЯпоДО 0 ° ™ " " ™™™\l"£Z™\y"£™ 'аммоГя
(NH4)2SO4 на каждые 50 мл раствора 0 5 - 1 г кристалтаческого пи
рофосфата натрия Na4P2O7 10H2O дчя комплексования Fe 1 + , нагреваю-
до 60 °С и добавляют 4 капли 1 % ного раствора гексацианоферра!а
(III) катая K 3 [re(CN 6 ], 2 капли 1 % ного раствора дифениламина в
концентрированной H2SO4 (или 0 2 % ного раствора 3,3' диметилнаф
тидина в ледяной уксусной кислоте) Жидкость перемешивают и титру
ют 0 05 н раствором гексацианоферрата (II) калия K*[Fe(CN)6] пои

леной) Добавляют 20—25 % избытка раствора титранта дают поста
ять 2 мин и титруют обратным методом избыток гексацианоферрата (II)
0 05 н раствором сульфата цинка ZnSO4 7H2O до перехода окраски из
желто зепеной в сине фиолетовую (с 3 3'диметилнафтидиноч — из зе
лепой в пурпурно красную)

Между 0 05 н растворами гексацианоферрата (II) катая и суль
фата цинка устанавливают соотношение путем титрования в тех же ус

Р а с т в о р ы
Г е к с а ц и а н о ф е р р а т (II) к а л и я K4[Fe(CNb] 3H2O ( ж е л
т а я к р о в я н а я с о л ь ) , 0,05 н Молекулярная масса 422,41 Раст
воряют 10 56 г кристаллического гексацианоферрата (II) катая и 02 г

Х а " с у л Гф а ^ ц ГнТа° CZnSO4

H 0 о Г Г Растворяют 16343 г эчектро
питического цинка в 20 мл разбавленной H2SO4 (1 4) и разбавпяю^
водой до 1 л в мерной колбе

Титр раствора можно проверить комплексометрически



Г л а в а 3 ОСНОВНЫЕ РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ
ТИТРИМЕТРИЧЕСКОГО АНАЛИЗА1

АРГЕНТОМЕТРИЯ

Аргентометрически определяют галогениды (С1", Вг~ и I") цианид
роданнды Рабочим раствором служит стандартный раствор нитр
серебра Ag\O 3 Эквивалент 3 A g N O 3 = M A g N O j = 169,874

Нитрат серебра AgNO3

Свойства Белое кристаллическое вещество (М= 169,874) В чистом i
довольно устойчив, по примеси органических веществ вызывают его

тертыми пробками Нитрат серебра хорошо растворим в воде и с

Препарат марки ч д а содержит не менее 99,8 % AgNO3, ч — не
нее 99 75 %

перекристаллизацией обычного препарата из слабое зотпокислого ]

фу до постоянной массы

Приготовление растворов нитрата серебра

ptiTa готовят раствор по точной нэввске Растворяют 16 9874 г v^NOj

Раствор нитрата серебра можно готовить также из чистого метал
лического серебра (проба 999) Для этого растворяют 10,787 г серебра
в 100 мл разбавташой HNO3 (1 1), не содержащей примеси со 1яной
кислоты После растворения серебра раствор кипятят чо удаления ок

и не нуждается в установке титра Для определения хлоридов по мето

составляет примерно 0,5 н

Стандартизация растворов нитрата серебра

Раствор нитрата серебра стандартизируют по раствору хторида натрия

случае отсутствия хлорида натрия х ч его получают из обычного реак

1 В главе приняты следующие условные обозначения М — молеку-

температура



Хлории натрия h'aCl

порошок Л1 = 58,44 3 о = 2,17, /„-, = 801 °С, /, „ ,= 1439 °С Плохо раство
рпм в концентрированной НС1 Растворимость NaCl маю возрастает
с i OBI шенисм температуры, при 25 °С она составляет 36 1 г, а при
100 С — 39 6 г Мало растворим в метаноле (1 41 г в 100 мл при 20 °С),
еще меньше в этаноле (0 09 г при 17 °С) Препарат всех квалификаций
содержит не менее 99,8 % NaCl

ПО—115СС растирают в стлпке в порошок и прокаливают в муфель
ной печи при 500—600 "С до постоянной массы Прокаливание можно
вести и па газовой горелке, поместив тигель в отверстие асбестовой пла

вылить расплавленную массу на совершенно чистую и сухую фарфоро

храпят ь сктяпке с притертой пробкой неопределенно долгое время, так

прокалить при 500 °С до постоянной массы
Приготовление 0,1 н раствора хлорида натрия Переводят 5 8443 г

хторида натрия х ч в мернутю колбу, растворяют в воде и разбавляют
водой до 1 л Коэффициент нормальности раствора находят делением
фактической массы навески на теоретическую (5,8443)

Стандартизация по методу Мора

Отбирают 25 0 мл 0,1 и раствора хлорида натрия в колбу для титро
вапия добавляют 25 мл воды и 0 5 мл 10 % ного водного раствора

Для приготовления «свидетеля» в другую такую же колбу помещают
также 25 0 мл 0 1 н раствора хлорида натрия, 25 мл воды 0 5 мл
10 °/0 ного раствора КгСгО4 и добавляют 2—3 мл раствора нитрата се
ребра

Раствор хлорида натрия титруют раствором нитрата серебра до

как осадок As?U ^разлагается, становясь сиреневым Титрование при

хороших результатов
Вбпизи конечной точки титрования осадок AgCl коагулирует об

AgN0o добавляют медленно, сильно перемешивая раствор для того,
чтобы оттитровать адсорбированные ионы С1~
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Стандартизация по методу Фаянса

Отбирают 25,0 мл 0 1 н раствора хторида натрия х ч в колбу для
титрования, добавляют 25 мл воды прибавляют 3—5 капель 0,2 % ного
растьора флуоресцеина (и in дихторфлуоресцеина) и титруют 0,1 н

Сюндартизация по 0 1 н раствору роданида калия

Отбирают 25 0 мл 0,1 и раствора нитрата серебра Ag\O 3 в кочбу для

квасцов, б 'мт разбавченной НМО3 (1 1) и титр}ют 0 1 н раствором

Стандартизация гравиметрическим методоч

Отбирают 25,0 мл раствора нитрата серебра в стакан вместимо
300 мл добавляют 100 мч воды 1 мл разбавленной HNO3 (1 1) i
ремешивают Осаждают ионы Ag+ на холоду, добавляя медленно
перемешивании 40 мл ОД н раствора НС1 Осаждение AgCl и вс<

. . . . . . . ™ую _cyci

юдоструйным насосом, осторожно сливают Ж1

1екантациейе2—3РразааО,оТ ^раствором Н О ^ з

нсбо?ьаш™КиОИпоСрция3ми°0,ЬоТ н ^ р Т с т в о р Г н С ! °

торно

'"воды"'

- 0 , 5 ч

ТиТель™
до пост Пер

1ри ПО
раз су

N = а 1,1852/(и 0,016987),

где а — полученная масса AgCl, г, 1,1852 — фактор пересчета массы
AgCl на AgNO3, v - объем раствора, взятый для осаждения AgCl, мл,
0 016987 — теоретический титр 0 1 н раствора AgNO3

АРСЕНОМЕТРИЯ

В арсенометрии рабочим раствором служит стандартный раствор арсе
нита натрия NaAsO2 или арсенит нитрита натрия NaAsO2+NaNO2



Триоксид мышьяка (мышьяковистый ангидрид) As2O3

Свойства

Белый аморфный порошок или стекловидные куски Образует различ

(р = 3,74), М=197 84 Растворимость в 100 мл воды 1,2 г при 0 с С и
10 г при 100 °С, при этом образуется слабая мышьяковистая кислота

хлороформе Хорошо растворим в растворах щелочных металлов и со

ляной кислоты (особенно при нагревании)

Очистка мышьяковистого ангидрида

Перекристалчизацию проводят из 20 % ной горячей соляной кислоты

Пбрбкристяллизэцию можно провести из рзстворэ г^эОН Рзство
ряют 10 г гидроксида натрия в 35 мл воды нагретой до 60—70 °С хо
рсшо перемешивая, добавляют 50 г мышьяковистого ангидрида Затем

осядут на дно, их отфильтровывают промывают 120 мл воды и сушат
Выход - 4 0 г

Приготовление растворов арсенита
Арсенит натрия

Раствор 0,05 н Помещают 5 г безводного карбоната натрия Na2CO3 в
стакан вместимостью 500 мл, добавляют 100 мл воды нагревают до

перемешивая раствор После охлаждения раствор разбавляют водой то

Раствор 0,1 н Растворяют 5 г мышьяковистого ангидрида в неболо
шом объеме 10% ного раствора гидроксида натрия Раслвор разбав 1я
ют водой, нейтрализуют серной кислотой H2SO4 (12) по фсно нргалеипу
до обесцвечивания и прибавляют 20 г бикарбоната на>-рич NaHCO3,
рястворенные в 500 мл воды Если появитэсь розова i OJ p icKd, добзв
ляют еще H2SO4 до исчезновения окрашивания и разбавпчот водой до
1 л Раствор устойчив в хранении длительное время

Арсенит нитрит натрия

4 н раствора гидроксида натрия при слабом нагревтнии и непрерыв-

лодной водой до 200 мл, осторожно добавляют 40 % ный раствор
Н SO4 до покраснения лакмусовой бумажки и сверх того еще 0 5—1,0 мл
Избыток H2SO4 нейтрализ>ют бикарбоната i атрия \аНСО 3 до нейтраль-

К полученному раствору добавляют 0 85 г нитрита натрия NaNO2,

зиновой пробкой с хлоркальциевой трубкой
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Стандартизация растворов арсенита
Стандартизация раствора арсенита натрия
пс стандарт но чу раствору перчанганата калия

6?Е 1яют воду до 75—100 мл 5 мч концентрированной Н3РО4 5 мл
1 % ного раствора нитрата серебра, 10 мл 10 % ного раствора пер

пературы приливают еще 50 мл воды, а затем пипеткой 25 0 мл стан

титровании анализируемой пробы, содержащей железо

Стандартизация 0 1 н раствора арсенита натрия

по стандартному раствору иода

В колбу для титрования вливают 200 мл воды, прибавляют 25 0 мл
0,1 н стэнднртного рнстворй иодз добэвляют 2 мл концвнтрировэннои
НС1 и 2 г сухого бикарбоната натрия NaHCO3 После растворения би
карбоната добавляют 3 мл 0 5 % ного раствора крахмала и титруют
О 1 н раствором арсенита натрия до обесцвечивания тщательно пере

Стандартизация раствора асенита натрия
и арсенит нитрита натрия по стандартному образцу

держания марганца растворяют в 30 мл смеси кислот (125 мл концент
рированной H2SO4, 100 мл концентрированной Н3РО4 275 мл концент
рированной Н1\О3 и 500 мл воды) в конической колбе вместимостью
250 мл при нагревании на песчаной бане После растворения содержимое

той на конце стеклянной палочкой что ускоряет разложение Осадок
графита и ^диоксида кремния SiO2 отфильтровывают, прибавив предва

Полученный раствор доводят водой до 50 мл, добавляют 5 мл 1 %
ного раствора нитрата серебра AgNO3, 10 vn 20 % ного раствора пер
с^ьфата аммония (NH4)2S2O8 нагревают смесь до слабого кипения и

твору 10 мл разбавленной H2SO4 (2 3) и 5 мл 1 % ного раствора хло
рида натрия NaCl Титруют раствором арсенита или арсенит нитрита

Титр раствора по марганцу вычисляют по формуле

ГМп = ап/(100,),

дартного образца, г, v — объем раствора арсенита или арсенит нитрита,
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АСКОРБИНОМЕТРИЯ

аскорбиновой кис юты которая окис шстся по \ равнению

ЗС6Н8О6 = ЗС6Н0О6 -J- 6Н-^ -L бе

\сКОрбИНОМСТрИЮ ПрИМбНЯЮТ Т, 1Я ОПрбДбЛбПИЯ 12 ^ ^ 3 ' 3 *

VOJ, CrOj-, KO7, MnOJ", AsOJ , CICjf, C1NH2 (хлорамин), СЮ",

Си' , Се (IV) Sn (IV), Ag+, Hg'- H2O2 PbO2, Ге(Сг4)б~, MnO2,

при рН 7 и 21 °C равен + 0 185 В Аскорбинометрическое определение

Аскорбиновая кислота С6Н8О6

Бесцветные тастинчатые кристаллы кислого вк\са, без запаха, М =

Плавится при 192 "С с разложением Допустимые пределы ^ п , = 186—
190°С Содержание основного вещества не менее 99 0% Эквивалент

аскорбиновой кислоты Э = 88,06

Приготовление растворов

воргат в 1 лЛводы к котороГдо^автено^Т^ компл^ксона III и 4 MI

Для определения F e 3 + готовят 0 3 н раствор ^скорбг новой кисю
ты растворением 8 85 г препарата в 01 н раствор иС1 добавляют
100 г роданида аммония NH4SCN и довотят раст i ;р 0 1 и раствором

в растворе
0 01 н растворы готовят так же т гк i 0 1 if по при этом бер\г

Стандартизация растворов
Стандартизация по соли Мора

Растворяют ~ 1 г (0 9804 г) соли Мора в 10 \п разбавленной H2SO4

(1 1), нагревают раствор и окисляют Fe2~ добавлением по кап i I\I

и после охлаждения разбавляют водой до 100 мл Нейтрализ>ют раст
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мути Fe(OH)3, которую растворяют добавлением по каплям разбавлен
ной НС1 (1 1) Раствор нагревают до 40—50 °С и титр>ют раствором

Ванием 10 мл 10 % ного раствора роданида аммония

Мора

Кислотность титруемого раствора должнэ быть в предетах 0 015—

ООЗОн

Стандартизация по 0 1 н раствору иода

мала и дотитровывают синий раствор до обесцвечивания
I1о раствору иода стандартизуют раствор аскорбиновой кисчоты,

Отбирают в колбу для титрования 20,0 мл 0 1 н раствора КЮ3, при

выделившийся иод раствором аскорбиновой кислоты до исчезновения
окраски Крахмал в данном случае неприменим, так как он уменьшает

вора растирают в фарфоровой стопке 1 г индикатора с небольшим ко
чичестром воды, затем разбавляют водой пчи 0,1 н раствором НС1 до
100 мч и раствор фильтруют через сктадчатый фильтр На каждые

При onpi

ускорения реакции титруемый раствор нагревают до 40—50 °С Титрова

ДИХРОМАТОМЕТРИЯ

В дихроматометрии рабочим раствором является титрованный раствор
дихромата калия К2СГ2О7 Применяют для титрования Fe 2 +

Дихромат калия К2Сг2О7

Оранжево красные кристаллы, Af = 294,19 р = 2,69, Л,ч = 398°С Начи
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м о с т о в >1С0Т0ИмлВводыУХпр1и ТоД4:И12В4Рг,Спр0иР еГо00 о 'с э Т . Т г , " в этаноле не
растворим Препарат дихромата любой квалификации содержит не менее
99 8 о/о К2Сг2О7 Титрованные растворы дихромата можно готовить по

кристаллы отфильтровывают с отсасыва.шрм на воронке Бюнхера Кри
сталлы сушат 2—3 ч при 100—105 "С, растирают в порошок и оконча
телыю высушивают при 200 °С в течение 10—12 ч Чистота 99,97—
100 00 % К 2Сг 20 7

Для полхчения дихромата калия 300 г хромата калия К2Сг04 раст

ко!!цмТтрВир)ованнойВ HNO3

P с° 250Р м / в о д а ^пертмешивГют^ рТствор вы"

npTlOO-Vio5"^C, мтем^О—"г^прГгОО^С ^ ^ р е П а р а Т С у ш а Т

Эквивалент дихромата калия Э = М 6 = 49,032 Окислительный по
тенцнал дихромата £ = + 1 36 В

Приготовление раствора

Для приготовления 0,1 н раствора требуется 4,9032 г перекристалли

3OBdHHoro дихромнтз кзлия рзстворить в мерной колбб вместимостью

леиия Fe, FeO или Fe2O3 Если например, растворить 2,1960 г дихрома
та в 1 л воды то такой раствор будет иметь титр по железу Т=
= 0,0025 г/мл Нормальность его N = 0,04476

Стандартизация раствора

Для установки титра оксид железа предварительно высушивают
при 100—105 °С до постоянной массы Около 0,2 г оксида железа или
стйндэртного обрззцэ железной руды (нэпример, «N*1 1 з) рзстворяют
в 20—25 мл концентрированной НС1 с добавлением 10—20 капель 10 %
ного раствора хлорида олова SnCl2 2H2O гри нагревании на песчаной
бане до полного растворения закрыв колбу часовым стеклом В прис>т
ствии SnCl2 2H2O растворение происходит быстрее Навеску можно раст
ворить также в концентрированной НС1 без добавления раствора хло

После полного растворения навески (отсутствие темных частичек

добавляю™ 10О%КныйНИраствор S^Cl^HsO д^^Хнот^обесцвечивания'
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При этом Fe3+ восстанавливается до Fe 2 + Избыток SnCl2 2Н2О допуска
"мнатн б"°темпе~2 К а П 6 Л Ь Р а с т в о Р 0 Х Л g * ^ 1

 М

В

Л

 П

н

Р

а°с™
4 много^аст*

вора хлорида ртути HgCl2 Через 10 мин к нему добавляют воду до
200 мл, 25 мл смеси Кнопа (150 мл концентрированной H2SO4 вливают
в 500 мл воды, после охлаждения добавляют 150 мл концентрированной
Н аРО4 и доводят объем водой до 1 л), добавляют 3—5 капель 1 % ного
раствора дифениламиносульфоната натрия и титр>ют раствором дихро
мата до перехода окраски раствора из чисто зелено^ в серо зеленую,

растворе дифениламина в концентрированной H2SO4 При этом наблюда
ется переход светло зеленой окраски в сине фиолетовую Зеленая окрас
ка вблизи конечной точки титрования^усиливается (цвет иона Сг3*)

По расходу дихромата вычисляют его титр по железу
Для установки титра по чистому железу (фортепианной провотоке)

3—4 навески ее по 0 15—0,20 г растворяют при нагревании в 40—50 MI
разбавленной H2SO4 (7 9) в колбе с клапаном Бмпена предварительно
добавив в колбу 0 3—0 5 г бикарбоната натрия \аНСО 3 После полного

К , д ^ Г р р ^ ф
в концентрированной H2SO4 и титруют раствором дихромата до появ
ления устойчивого сине фиолетового окрашивания

лотности и связывания ионов Fe 3 +, образующихся при титровании, в
бесцветный комплекс [Fe(PO 4 ) 2 p- Разбавление титруемого раствора
способств\ет уменьшению интенсивности зеленой окраски от образую

БРОМАТОМЕТРИЯ

В броматомстрии в качестве рабочего стандартного раствора применя
км раствор бромата калия (бромноватокислого калия)

Бромат калия КВгО3

Белое кристаллическое вещество, М= 167,008, р = 3 24 При 434 °С пла
вится и разлагается на КВг и О2 Бромат калия может вызывать вое

воды 6 95 г при 20 °С, 49 8 г при 100 °С Хранят в банках из оранжево
го стекла с притертой пробкой Может служить исходным веществом
для установки титра раствора тиосульфата натрия

высушивают в сушильном шкафу при 150—180 °С Из препарата х ч

Г Г а содержатТнеРменееН 99,8 %ТК°^Ю3,"истые — не мене^99 5Х%4

Положительно пятивалентный бром в бромате калия в реакции оки

ВгО^Г + бе + 6Н+ = Вг~ + ЗН2О



бромата калия Э = М 6 = 27 835 г

Приготовление 0,1 н раствора бромата калия

рскриста пизованного и выс\шенного 1—2 ч при 180°С растворяют в

Д л я определения Sb (III) и As (III) готовят растворы бромата ка

в воде 1 3708 г бромата калия и в мерной колбе разбавляют раствор до
1 i 1 мт такого раствора соответствует 3 мг Sb(III) TSb = 0,003000 г/мл
Д ™ опредетения As (III) 1,4840 г бромата катая растворяют в воде и

в\ет 2 мг \s (III) T 1 =0,002000 г/чл

Стандартизация растворов бромата

Стандартизация по раствору тиосульфата натрия

Отбирают пипеткой 25 0 мл приготовленного 0 1 н раствора бромата
катия в котбу для титрования Прибавляют 5 мл 4 н раствора НС1
или 5 мл разбавленной H2SO4 (15) и 10 мл 20 % ного раствора иодида
к л и я KI Смесь перемешивают, дают постоять 10 мин и разбавляют
во той до 150—200 мт Выдетившийся иод титруют 0 1 н раствором

Стандартизация по мышьяковистому ангидриду

Готовят 250 мл 0 1 н раствора арсенита натрия Для этого 1,2365 г

1 н раствора NaOH Прибавляют к раствору 1 н раствор H2SO4 или
НС1 до нейтральной или слабощелочной реакции по лакмусу Раствор

Для титрования отбирают пипетой 25 0 мл приготовленного раствора

кислоты (о=-1 12У),ДприбавляютНИ5—6°капель° 0,1 "/одного раствора^мети"
лового оранжевого, слегка подогревают и титруют 0 1 н раствором

2НВгО3 + 3As2O3 = 2HBr + 3As2O5

После окончания окисления арсенита небольшой избыток бромата

окисляет накопившийся в растворе бромистый водород

НВЮз + 5НВг = ЗВг2 + ЗН 2О,

азокраситечь и раствор изменяет бледно розовую окраску на бледно

148



Индикатор разрушается вблизи конечной точки титрования всг
ствие того что в месте падения к а т и бромата создается временный
быток ионов бромата ВгО^ , что и сопровождается выделением своС

ш растгора индикатора и титруют далее медтенно хорошо перече:

мен ять" метровый* красньш ВГ"°кжеСТ0 Т-о'^ГныГв'отнь.Граств"

Стандартизация по сурьме

рированной H2SO4 при'названии Р^тСГпо'оГ,™/ениг! ра*ба'в"

БРОМОМЕТРИЯ (БРОМИД БРОМАТНЫИ МЕТОД)

мидом (КВгО3 и КВг), которые в кислой среде выделяют свободный
бром

КВгОз + 5КВг + 6НС1 = 6КС1 + ЗВг2 + ЗН2О,

бром в момент выделения бронирует органическое соединение Избыток

KI + НС1 = КС1 + HI,

Вг2 + 2HI = 2HBr + h

му, титруют раствором тиосульфата натрия, добавляя вблизи конечной
точки 2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала

Приготовление 0,1 н раствора бромид-бромата
и его стандартизация
Растворяют в воде 2 7835 г бромата калия КВгО3 и добавляют 10 г
бромида калия КВг После растворения солей раствор переводят в мер

Титр раствора устанавливают иодометрически Отбирают 25 0 мл
раствора бромид бромата в колбу для титрования и прибавляют 25 мл
концентрированной НС1 Прибавляют 10 мл 10 % ного раствора иодида
калия KI и через 3 мин оттитровывают выделившийся иод 0,1 н раст
вором тиосульфата натрия, добавляя в конце титрования 2—3 мл

нолина примь-няют 0 5 н раствор бромид бромата Для приготовления
такого раствора ~14 г КВгОз и 50 г КВг растворяют в воде, раствор
фильтруют и разбавляют водой до 1 л

Для стандартизации раствора отбирают калиброванной пипеткой
5,00 мл раствора бромид бромата в колбу для титрования, добавляют
40 мл воды, 10 мл 10 % ного раствора KI и 20 мл разбавленной НС1
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(1 1) Закрыв колбу резиновой пробкой хорошо перемешивают, дают
постоять 3 мин разбавляют водой до —150 мл и титруют 0 1 н раство

светло желтой Затем добавляют 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала

ВАНАДАТОМЕТРИЯ

В ванадатометрии титрованным рабочим раствором является раствор
ванадата аммония (ванадиевокислого аммония) NH4VO3

Ванадат аммония NH4VO3

ацетоне и эфире М=11^98 Растворимость ^ " д а т а аммония в во ie
0,65 г при 18 °С, 6,7 г при 70 °С в 100 мл (наибольшая растворимость)

рять NH3 При прокаливании на возд>хе разлагается на NH3, H2O

К фильтрату добавляют 20 г с\хого хлорида аммония \Н4С1 (и
150 г NH4NO3), охлаждают до 0 °С, выпавший осадок отфильтровываю
промывают 2 % ным раствором NH.Cl^ (и й й

паратач

:;;::zет 1 электрон и
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Стандартизация растворов ванадата аммония
Рзстворы вапэдатз эммония стзпдзртизуют по соти Л\орэ фортепизн

Стандартизация по соли Мора

ко навесок соли Морз по 1 г, предварительно растертых в ст>пке, и
р 1створяют каждую из них в 25—30 мл воды, к которой добавлено
5 мл концентрированной H2SO4 Прибавляют 3—5 капель 0 1 % пого

где Л' — нормальность раствора ванадата, N^CTO^ —нормальность

v, — израсходованный объем раствора ванадата а — навеска соли Мо
ра взятая для титрования раствором дихромата

Удобно устанавливать нормальность раствора ванадата по 0 1 н
раствору соли Мора Для этого оттитровывают растворами ванадата
и дих^ омата одинаковые объемы (25,0 мл) раствора соли А\ора с од

Стандартизпция по раствору дихромата калия через соль Мора
Отбирают 25,0 мл титрованного раствора (0,1 н ) КгСг2О7, добавляют
2~> мч смеси Кнопа, воду до -150 мл, 5 капель 0 2 % ного раствора
фснилантраниловой^имоты^и титруют 0,1 н раствором соли Мора до

Обирают 25,0 мл стандартизируемого раствора ванадата, добавля
ют 25 мл смеси Кнопа, 40 мл разбавленной H2SO4 (13), воду до
-150 мл, 5 капель 0,2% ного раствора фенилантраниловой кислоты и

титр}ют 0,1 н раствором соли Мора до черехода окраски из фиолето
вой в зеленую

Если объемы растворов К2О2О7 и NH4VO3 отбирают одной и той
же пипеткой, то нормальность вычисляют по формуле
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Г Д ( Vr} — объем соли Мора, пошедшей на титрование раствора ванада

Стондартизацыя но фортвнианнон нроволокв

Помещают в колб\ 0 15 г обрезков фортепианной провочоки добавчя
юг 0 5—1 0 г бикарбоната натрия NaHCO3 100 мл разбавпешюй H2SO4

(1 5) и сразу же закрывают колбу пробкой с клапаном Б\пзена ити с

ее погружают в стакан или колбу с насыщенным раствором бикарбо

с дифениламином или дифепиламиносульфопатом натрия

T F e = n a / ( 1 0 0 , ) ,

в Фортепианной проволоке, %. v — объем раствора ванадата аммония,

Стандартизация по сернокислому гидразину

Н^зёГсе^нокислогГга^разинГшГ^^^гЗО^^М Ш Угласт в ор^

4V0J- + N2H4 + 12Н h = 4VO2+ + N2 + 8H2O

Помещают 0 15—0 30 г сернокислого гидразина в KOI6\ ДЛЯ титро
вания и прибавляют соответственно 25 0 или 50 0 мл 0 1 н раствора

рсСтвор до 60—80 С, хорошо перемешивая до прекращения выделения

0 2 % кого раствора фенилантраииювой кис поты титр\ют избыток ва
надата аммония 0 1 н раствором сочи Мора то исчезновения вишнево

такого же объема раствора ванадата аммония раствором соти iVlopa в
присутствии 3 капечь 0 2 % ного раствора фенилантраниловой кислоты

N = а 1000/[32,53 (vt — v2) К],
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ИОДАТОМЕТРИЯ

В иодатометрии рабочим титрованным раствором с тужит раствор иода
та калия КЮ 3 или раствор смеси иодата калия КЮ 3 с иодидом катия

~ + 2H+ = 5SO4~ + \ + Н,,0

щимся в избытке сульфитом

SOf~ + 12 + Н2О = SO;j~ + 2l~ + 2H+

ICXf + 5Г~ + 6H+ = 312 + ЗН2О,

107 + 2 S O 3 ~ + 2 Н + + С 1 ~ = I C 1

:ент K I O 3 3 = Af 6 = 35,667
:лой среде (3 5—4 0 н НС1) ио;

2I2 -t- IOJ~ + 5С1~ - 6Н+ = 5IC1 + ЗН2О

переходит в однохлористыи иод IC1 Поэтому окраска хлороформа

:лучае 5 = М 4 = 53,50

Иодат калия КЮ3

Белое i

Pea к
ззду:

|, Л1 = 214,00, р = 3 89 При 560 °С плг
•• • -- Растворимое

100 °С Hep
•тощает \р;

вится при дачьнейшем нагревании разлагается Растворимость в 100 мл
воды 4 7_г при 0°С, 8,13 г при 20 °С, 32 3 г при 100 °С Нерастворим в

99 8 % КЮ3, марки ч — не менее 99 5 %

70—80°С воты, фипьтруют и охлажтав

с>шамРнВаЫвоздТухе при 3 0 — ^ ^ " Л р а ' н я



шитьном цкафу при 150—180 °С

0,1 if раствора 3 5667 г КЮ 3 для титрования в кислой среде и ш

Дтя определения серы в ч\г)нах и стал;х при сжигании навески в
токе крсчорода применяют 0 0025 н раствора иодид иодатной смеси
Растворяют 0 0892 г КЮ 3 17 г KI и 0,4 г КОН в воде и разбавляют

Д а р Т р а с т в о ° р ы а и о д а т а Г 1 а \ а ^
Стандартизация 0,1 н раствора по олову

1ичеРс°коагоИе астворителя ™пво^Т™ТТчжтто металлического^"
вГГ20ГмлРко™Хрированной°НЯаТв колбе длТтитрТв^ния ^ притертой
пробкой Раствор разбавляют водой до 50 мт добавляют 50 мл кон
центрированной НС1, 5 мл хлороформа или четыреххлористого углеро
да и титруют 0,1 н раствором КЮ 3 прибавляя его небольшими порция
ми После прибавления каждой порции раствора КЮ 3 колбу закрывают
притертой пробкой и сичьно взбалтывают Окраска хлороформа сначата

Титр раствора по олову находят делением массы навески олова на
чис ю митппьтров раствора КЮ3, затраченное на ее титрование
Стандартизация раствора по сульфату гидразина

Бер>т 3—4 навески высушенного при 120"С сульфата гидразина H2N
T—

—NH 2 H2SO4 (M= 130,12) в колбы для -игрования с притертыми проб

ЛРЮТ в одну из них 45 мл концентрированной НС1, закрывают котбу

хлороформа ити четыреххлористого углерода и быстро титр) ют 0,1 н

скии растворитель, окрашенный в фиолетовый цвет, постепенно обесцве

н>ю в желтую
Нормальность вычисляют по формуле
N = а 1000/(130,13 v),

где П — навеска сульфата гидразина, г, 130,13 •—• эквивалент сульфата
гидразина, и — объем раствора КЮ3, израсходованный на титрова

ИОДОМЕТРИЯ

12 + 2е ^ 21-
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а реакция обратима Ео= + 0 53 В
Иодом окисляются только те вещества которые имеют меньший

тенциал Ионы иода сильными окислитетями окисляются до свобод

Иод

сублимируется Пары иода имеют фиолетовую окраску Л1= 126,904
Растворимость иода в 100 мл воды 0,016 г при 0°С, 0,096 г при 60 °С,
0,33 г при 90 °С Хорошо растворим в растворах KI и КВг, а также в
этаноле (20,5 г при 15 °С) Растворы иода в водных растворах KI и
КВг, этаноле и эфире бурого цвета, в хчороформе, сероуглероде четы
реххлористом углероде — фиолетовые Иод хранят в банках из темного
стекла с притертой пробкой Улетучивается при обыкновенной темпера
туре, пары его ядовиты и действуют на слизистые оболочки по запаху
напоминает бром

Препарат ч д а содержит не менее 99,8 % h чистый — не менее
99 5 % Имеющийся в продаже иод может содержать примеси IC1, IBr,
1С13, а также воду Очищают иод от примесей возгонкой (сублимацией)

Приготовление 0,1 н раствора иода

но пересыпают через воронку с короткой трубкой в мерн\ю котбу Бюкс
закрывают крышкой, а воронку быстро смывают приготовчепным раство
ром иодида калия и затем промывают водой из промыва чки котбу за
крывают пробкой После этого взвешивают бюкс второй раз, чтобы най
ти по разности массу иода

Иод тегко растворяется в растворе иодида кати я Иодида калия

KI растворяют в 250—300 мч воды Раствор иода не разбавляют водой

15—20 мин остался'еще нерастворенный иод, следует добавить в колбу

вая содержимое, ее накчоняют так чтобы кристаллы иода и иодида ка
лчя оказались в одном месте Вокруг кристаллов иода образуется зона
концентрированного раствора иодида качия, и они быстро растворяются

Защищенный от действия света и закрытый притертой пробкой раствор
иода сохраняется длительное время без изменений титра 0 1 н раствор
иода, содержащий не менее 4 % иодида калия, весьма УСТОЙЧИВ

иода растворяют в 300 мп водного раствора 40 г иодида калия и раз
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1 л Посте 2—3 iHcii выстаивания >стапав
зора Для приготов тения 0 05 и раствора

0 02 и 0,01 н растворы готовят разбавлением 0,1 н раствора в 5
и in 10 рзз Отбирэют пипеткой 100 мт 0 1 и рэстворэ в мерную котбу

Стандартизация раствора иода

му иавда^пом) образцу "наиботсе точные "результаты по^чаюТИри

С шндLJ тизация раа зора иода по мышьяковистому ангидриду

NaAsO2 + I2 -г 2Н2О = NaH2As04 + 2HI

\рсепит натрия получают растворением мышьяковистого ангидрида
в растьоре гидроксида натрия

As2O3 + 2NaOH = 2\aAsO2 + Н2О

арсенита натрия Растворяют 1,2365 г As2O3 в 10 15 мл 1 н раствора
NaOH при слабом нагревании Прибавчяют 1 и раствор НС1 или H2SO4

100—150 чт 4 % ного раство2а бикарбоната натрия NaHCO3 и дово UIT
объем раствора в мерной котбе до 250 мл Раствор бикарбоната натрия

протинюм случае л нему добавтяют по каптям кислот) до обесцвечи

чего добавтяют 2—3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и продочжают

Взрешивают на аналитических весах -0,15 г As2O3 растворяют
их в 10 MI 1 и раствора NaOH и добавляют 15 мл 1 н раствора H2SO4

(она должна быть в избытке) Вливают 50 мт воды, содержащей 2 г

Скшдар!изация раствора иода
по стандартному раствору тиосульфата натрия

бавляют 20—30 мт воды и титруют 0,1 н раствором тиосульфата натрия

мала и продолжают титровать синий раствор до полного обесцвечива
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му легко перетитровать

Стандартизация раствора иода
по серусодержащим стандартным образцам

титр раствора иода устанавливают по стандартному образц> металла
или сплава с известным содержанием серы Навеску образца сжигают
в электрической печи в токе кислорода (в фарфоровой тр\бке), при

с SC^) проп^скэют чсрбз поглотитбть с водой Обрзз^стся ссрнистэя

SO2 + Н2О = H2SO3

H 2 S O 3 + 1 2 + н 2 о = H2so4 + 2HI

Титр раствора иода (обычно 0,01 или 0 005 н) рассчитывают на

Тиосульфат натрия Na 2 S 2 O 3 5H 2O

Бесцветное кристаллическое вещество Л1 = 248,18, о =1,75 Хорошо

п а д а е т с я ^ а ^ а ^ Л а ^ С П Кисло^а^ГразлГг'ается "с'вьщеГениеч S^H

Na2S2O3 ^НгО^чистый —анееменееа98 V

х ч тиосульфат не соответствует формуле Na2S2O3 5H2O поэтому сна

300 мл воды jipH нагревании Горячий раствор'фильтруют и охтажтают

Для попучения препарата, содержащего 99 99 % Na2S2O3 5H2O очи

ровальной б>магой Готовый препарат хранят в сухой банке с притер
той пробкой

Тиосульфат натрия можно приготовить из сульфита натрия Раство
ряют 100 г Na2SO3 7H2O в 200 мл воды, добавчяют 14 г тонкостертой
и смоченной этанолом черенковой серы шн серного порошка Без сма

котбе с обратньш холодильником смесь кипятят до тех пор, пока сера
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Тиосульфат взаимодействует с иодом по уравнению

2Na2S2O3 + I 2 = 2NaI + Na2S4O6

Эквивалент тиосульфата натрия равен его молекулярной массе
3 = 248 18

Приготовление раствора тосульфата натрия

ляют водой до 1 л и перемешивают Дистиллированную воду для приго
товления раствора употребляют свежеперегнанную (или предваритель

кислотой, то ее следует после этого промыть водой, а затем раствором

Нормальность раствора тиосульфата натрия в течение первых 10
дней посте приготовления несколько увеличивается поскольку тиосуль
фат реагирует с угольной кислотой, растворенной в воде, с образова

Na2S2O3 + Н2СО3 = NaHCO3 + NaHSO3 + S ,

который реагирует с иодом по л равнению

NaHSO3 + I 2 + Н2О = HI + Nal + H2SO4

Следовательно из 1 экв Na2S2O3 пол>чается 2 экв NaHSO3, так как

1 экв Na2S,O3 равен 1 молю, а 1 экв NaHSO3 равен '/г моля Поэтому

чем через 10 сут после его приготовления Если же раствор приготов
тен на свежепрокипяченной дистиллированной воде, то установку тит

Для повышения УСТОЙЧИВОСТИ раствора тиосульфата натрия к нему
прибавляют 0,1 г карбоната натрия на 1 л раствора Растворы тиосуль
фата натрия хранят в 6} тылях, закрытых пробкой с хлоркальциевой
трубкой наполненной натронной известью или аскаритом, для защиты
от СО2 воздуха

При длительном хранении титр раствора тиосульфата натрия мед
ленно >меныиается вследствие окисления тиосульфата натрия кислоро

2Na2S2O3 + О2 = 2Na2SO4 + 2S,

на 1 л раствора добавляют 10 мг иодида ртути Hgl 2 и, кроме того, за

бактерий ' Р

Стандартизация раствора тиосульфата натрия
Стандартизация раствора тиосульфата натрия по дихромату
Дихромат в кислой среде выделяет из иодида калия свободный иод в
экш валентном количестве Выделившийся иод титруют раствором тио
сульфата
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K 2 Cr 2 0 7 + 6KI + 7H2SO4 = Cr2(SO4)3 + 3I2 -f 4K2SO4 + 7H2O

Эквивалент дихромата калия Э = М 6 = 49 032

15 мл 10 '% ного раствора H2SO4 (по объем\) закрывают колбу часо

дом калия Колбу ставят в темное место чтобы избежать частичного

синей окраски раствора Так как образуется ион Сг 3 +, то раствор при

сивна, раствор разбав тяют водой
Нормальность раствора тиосульфата можно установить также по

3—4 порции по 25,0 мл 0,1 н раствора дихромата в колбы для титро
вания, в которых находится по 10—12 мл 10 % ного (по объему) раст
вора H2SO4 и по 5—7 мл 20 % ного свежеприготовленного раствора

ют ее 5—10 мин в темном месте для завершения реакции, затем разбав
ляют водой до ~200 мл и титруют раствором тиосульфата По дости

окраски в светло зеленую Чтобы проверить, не перетитрован ли раствор,

Стандартизация раствори тиосульфата натрия

по раствору перманганата калия

Метод основан на реакции

2КМпО4 + ЮК1 + 16НС1 = 12КС1 + 2МпС12 + 512 + 8Н2О

шом количестве воды и прибавляют Ьип разбав л е н н о Г н с Г о В 5) 6 При
ливают (точно') 20,0 или 25,0 мл 0,1н раствора пермангапата и пере
мешивают При этом раствор приобретает коричневую окраску от вы
делившегося иода Прибавляют воду до —100 MI И титруют раствором

0,5 % ного раствора крахмала и дотитровывают синий раствор до пол

Стандартизация по оксиду меди СиО

Для получения оксида меди СиО прокаливают нитрат меди Cu(NO3)2

ЗН2О при 300—400 °С до постоянной массы
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Отбирают пипеткой 25 0 мт раствора в колбу для титрования, разбав
ляют до - 1 0 0 мл водой, добавляют 10 мл 2 0 % ного раствора иодл
да качия и титруют вылечившийся иод раствором тиосульфата, до
бавчяя в конце титрования 3 мл 0 5 % ного раствора крахмала

бильности содержания кристачлизационной воды в составе CuSO 4

И н д и к а т о р ы

К р а х м а ч р а с т в о р и м ы й (С 6 Н 1 0 О 5 )х Белый или желтоватый
порошок без вкуса и запаха, М = ( 1 6 2 ) х Нерастворим в холодной воде,

Р а с т в о р 0 5 % и л и 1 % н ы й Растирают в фарфоровой ступ
ке 5 или 10 г растворимого крахмала со 100 мл горячей воды Растер
т>ю кашицу вливают при помешивании в 900 мл кипящей воды, прибав
ляют 2 капли концентрированной НС1 и кипятят 3—5 мин По охлаж

фильтруют Раствор представляет собой прозрачную или слабоопаче
сцирующую жидкость Растворы крахмала сохраняются в прохладном
месте 10—12 сут Растворы крахмала годны к употреблению до тех

ра получается бурая, раствор следует заменить свежеприготовленным
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МЕРКУРИМЕТРИЯ

Дчя мбркуримбтричбских опрвдсчснии готовят титровэнныв рэстворы
нитрата ртути (II) Hg(NO 3 ) 2 H 2 O

Определение галогенидов, цианидов и роданидов основано на обра
зовании малодиссоциирующего соединения, например хчорида ртути
HgCl2

Hg2+ + 2С1- = HgCl2

Эквивачент Hg (NO3)2 H2O Э = М 2 = 171,31

Нитрат ртути ( I I ) H g ( N O 3 ) 2 H2O

пчывается на воздухе М = 342,62, tnjl безводной соли 79 СС Хорошо
растворим в воде, но при этом гидрочизуется Ядовит'

Для получения соли к нагретой до 50—60 "С смеси 100 мл концен
трированной HNO3 и 60 мл воды добавляют 100 мл металлической
рт\ти марки Р1 или Р2, перемешивают и нагревают, добавляя через
каждые 20—30 мин по 10 мл разбавленной HNO3 (1 1) до полного
растворения ртути и окисления ее до Hg 2 + (проба не должна давать
ими от добавления разбавленной НС1)

Раствор упаривают на водяной бане при 70 °С до образования не

7 мл HNO3 (I i) и переводят пленку в раствор нагреванием до 80 °С,
раствор оставляют на ночь при 5—10 "С ниже нуля При такиз

я от раствора Соль
) мл HNO: " "NO3 (1 1) и по

получают новую порцию кристаллов выход — 150 г

Приготовление раствора и его стандартизация

Для приготовления 0,1 н раствора Hg(NO 3 ) 2 H 2 O растворяют 17 г со
ли в воде, к которой добавлено 20 мл 6 н HNO3 (403 мл концентри
рованной НЧО 3 разбавчены водой до 1 ч) Раствор разбавляют водой
до 1 л и перемешивают

Раствор Hg(NO 3) 2 (0 1 н) можно приготовить из металлической
ртути Растворяют при слабом нагревании 10,03 г очищенной ртути в
50 мл 50 % ного раствора HNO3 Посче растворения кипятят до уда

Для приготовления 0 1 н раствора из оксида ртути (II) растворя
ют 10,83 г HgO в 50 мл 50 % ной HNO3 и разбавчяют водой до 1 л

Титр раствора Hg(NO 3 ) 2 устанавливают по 0 1 н раствору хлори
да натрия (приготовление 0,1 н раствора NaCl см выше) Отбирают
25,0 мл 0,1 н раствора NaCl в колбу для титрования добавляют воду
до 100 мл, 5 капель раствора индикатора и 4 мл 0 2 н раствора HNO3

нилкарбазона или насыщенный этанольный раствор дифенилкарбази
да Титруют 0,1 н раствором нитрата ртути (II) до появления сине

раствора рН его должен быть в пределах 1 5—2 0 при излишней кис
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в колбу У1Я титрования 25 0 мл 0 1 н раствора NH4SCN, прибавляют

0 1 н раствором Hg(NO 3 ) 2 ДО исчезновения красного окрашивания ра
створа

Титрование можно проводить также в обратном порядке, т е ра
створ Hg(NO3)2 после добавления 5 MI насыщенного раствора железо

МЕРКУРОМЕТРИЯ

Для черк^рочетрических определений применяют раствор нитрата рту
ти (I) Меркурочетрические определения основываются на реакциях

двухвалентного в присутствии избытка роданида аммония при этом
исчезает характерная для роданидного комплексного соединения трех-

хлорид, выпадающий в оса ток (Произведение растворимости равно
5 42 Ю-19) Это позволяет определить хлориды В качестве индикатора
применяют раствор роданида железа, который обесцвечивается по

В качестве адсорбционного индикатора можно применять также
раствор днфенилкарбазона Индикатор добавляют вблизи конечной
точки титрования Мерк>рометрия позволяет определять хлориды в
кистой среле

= МЭ™=2а80 6Т1 Н И Т р З Т а РТ>™ ( 1 ) В °0 0 Н Х с л > " а я х о д и н и т о т ж е Э =

Нитрат ртути (I) H g 2 ( N O 3 ) 2 2H 2 O

Белое кристаллическое вещество со слаоым запахом /VI =̂ ^̂ оо 1 22 Q^==

= 4 79 На воздухе выветривается при 70 С плавится и теряет кри

HgO и NO2 Ядовит Растворяется в воде, но при этом гидролизу ется,

HNO3 При действии аммиака и щелочей чернеет
Препарат х ч содержит не менее 99 % Hg2 (NO 3) 22H 2O ч д а —

не менее 98 % чистый — не менее 97 %

пригодной к употреблению, так как оксиды азота мешают устанавли

Нитрат ртути (I) можно получить в лаборатории растворением из
бытка ртути в 30 % ной HNO3 на холоду К 150 г металлической рту
ти приливают 150 мл 30% ной HNOs ( р = 1,18) и оставляюл стоять
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гревают в фарфоровой чашке на вочянои бане чо почного растворения

количеством 2 % ного раствора H"NO3 Кристаллы высушивают на пер

притертой пробкой поч\чают ~ 150 г препарата квачификации ч д а

Приготовление растворов
Нитрат ртути (I) при растворении в воче гидролиз\ется с образованием
основных сочей дающих пом\тнение Дчя предупреждения образования

HNO3 а затем разбавляют раствор до необхочимого объема водой В

з^льтате чего титр раствора непрерывно изменяется Для предотвра

на быть - 0 2 н HNO3

Приготовление раствора из кристал гического нитрата ртути (I)

Растворяют 28 1 г Hg,(NO 3) 2 2Н2О в 33 5 мч 6 н раствора HNO3 и раз

ват\ю окраску, то после ее растворения в 6 н HNO3 и разбавчении

CO(NH2)2 + 2HNO2 = 2N2 + СО2 + ЗН2О

водой до 1 л Избыток мочевины оставшийся в растворе, титрованию
не мешает

Для приготовления 0,05 н раствора 14 0 г соли растворяют в 33 5

нении длительное время При этом необходимо соблюдать чтобы кис
лотность раствора бы-а - 0 2 н 0 01 н раствор готовят разбавченирм
100,0 мл 0,1 н раствора 02 н раствором HNO3 чо 1 л в мерной кочбе

Стандартизация растворов
Стандартизация по железной руде

Помещают 0 2—0,25 г стандартного образца жечезной р^ды (например
№ 1 а, содержащего 54,93% жечеза) в колбу вместимостью 150 мл,

трированной НС1, и осторожно^збачтывают содержимое колбы дГпол
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[нию раствора в красно бурый цвет Для уверен

юй HNO3 Пос

Сняв колбу с бани (или плитки), раствор разбавляют водой до
100 мл охлаждают добавляют 20 мл 40 % ного раствора роданида

образования белой мути Hg2Cl2) и сразу же титруют раствором нитра
та ртути (I)

При добавлении раствора роданида аммония появляется

створ нитрата ртути (I) приливают сначала небольшими струйками а

явление темной мути в титруемом растворе — признак перетитрования

Стандартизация по титрованночу раствору железоаммонийных квасцов

Стандартизация по 0,1 н раствору хлорида натрия
В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают 25,0 мл 0,1 н ра
створа хлорида натрия добавляют 25 мт воды, 1 мл 0,05 н раствора
роданида аммония и 3 мл насыщенного раствора нитрата железа (III)
Титрование ведут 0,1 н раствором нитрата ртути (I) до полного обес
цвечивания В растворе образуется белый осадок хлорида ртути (I)
Hg2Cl2 и изменение окраски раствора хорошо зачетно

та ртути (I) до обесцвечивания Расход раствора нитрата ртути (I)

ье при титровании проб

ПЕРМАНГАНАТОМЕТРИЯ

В перманганатометрии в качестве рабочего раствора применяют титро-
ианный раствор перманганата калия КМпО4 Всегда готовят приблизи-

Перманганат калия КМпО4

М = 158 036, р=2,71 Устойчив на воздухе, разлагается при нагрева
нии выше 240 °С с выделением О2 Растворим в воде с фиолетовым ок
рашиванием, сильно разбавленные водные растворы имеют розовый
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цвет Растворимость в 100 мл воды 2,83 г при 0 °С, 32 3 г при 75 °С

Перманганат калия — сильный окислитель При соприкосновении
с веществами, способными окисляться, перманганат разлагается с вы
делением бурого осадка диоксида марганца МпО2 Хранят в банках тем
ного стекла с притертой пробкой Имеющиеся в продаже препараты
х ч содержат не менее 99,5 % КМпО4, чистые — не менее 99 %

Для перекристаллизации растворяют 250 г перманганата катая в
800 мл горячей (80 °С) воды Горячий раствор фильтруют с отсасыва
нием через стеклянную фильтрующую воронку № 2 или 3, фильтрат
быстро переливают в фарфоровую чашку и охлаждают при непрерыв

80—90 °С или на воздухе при комнатной температуре

но разбавленные растворы перманганата в темноте не изменяются срав
нительно долго Разбавленные растворы (0,01 н ) разлагаются гораздо

собствуют быстрому разложению растворов перманганата поэтом\ при
хранении или во время работы необходимо избегать соприкосновения
раствора с каучуком, фильтровальной бумагой и т п Фильтруют раст

MnOJ" + 5е + 8Н+ = Мп2 + + 4Н2О,

при этом образуются бесцветные ионы марганца Мп 2 + Титров
проводят с некоторым избытком кислоты по сравнению с требующ

Э
, с т т е л ь н ы й потенциал /

= + 1 51 В

Приготовление раствора перманганата калия
Для приготовления 1 л 0,1 н раствора перманганата калия треб\
растворить 3 1607 г КМпО4 в 1 л воды Кристаллический перманга

Кроме того, в первые дни после приготовления раствора происхо
окисление случайных органических веществ, содержащихся в дисти

П

препарат предварительно растирают в фарфоровой ступке

и 1 л в зависимости от ее величины и приливают 250-500 i
яченной и охлажденной воды, перемешивают стеклянной палочке
раствору отстояться 10 мин и сливают (декантируют) раствор

снутую диститшрованной водой



(главным образом, блрый оса цок дисоксида марганца МпО2), который

Посте каждой декантации содержимое склянки взбаптывают а

раствор осторожно спивают при помощи стектянного сифонз ити филь
тр\ют через стектянный фшьтрмощий тигель с пористой тастинкой

ный фитьтр раствор пермэнгэнзта фитьтровать нетьзя Титр выстояв

ЕТСЯ на 0 5 /о если раствор не фи нитровался то за это жб время титр

тральных растворах скорость разложения очень мала но она увеличи

вается при подкисленин раствора Разложение перманганата \скоря

емСМпОЮиеионовТМп2М+ С В 6 Т а ' & °С° ^ ^ К а т а Л Н Т И Ч е с К И ~ присутстви

КМпО4 (х ч ) растворяют, как описано выше, в 1 л воды, нагревают

После охлаждения раствора до комнатной температ\ры "устанавливают

прогрессивно \бывает то таким раствором пользоваться нетьзя Пре

зацией inn изъять из употребления
Для приготовпения 0 01 и раствора перманганата отбирают пи

петкой 100,0 мл 0 1 н раствора, переносят в мерную кочбу вместимо

ной с несколькими кристалликами перманганата 0 01 н раствор до
вольно быстро разлагается и изменяет свой титр, его следует готовить

растворением 0 32 г КМпО4 (х ч ) в 1 п дистиллированной воды Ра

лянную фильтрующую воронку в темную склянку Титр такого раство

Стандартизация раствора перманганата калия
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Стандартизация по щаве

щавелевой кислоты СООН СООН 2Н 2О VI =126,066 При
швится и разлагается с образованием СО, СО2 и Н 2О При

Пер
е 99 8 % СООН СООН 2Н 2О

5Н 2 С 2 О 4 + 2KiHnO4 + 3H 2SO 4 = 2MnSO4 + 10CO2 + K 2SO 4 + 8H 2O

Применяемая щавелевая кислота допжна быть химически чистой,
ее состав должен строго соответствовать формуле Н 2 С 2 О 4 2Н2О Щаве

Эквивалент щавелевой кис юты Э = М 2 = 63,033 г

Перекристалшзация щавегевой кис готы Отвешивают 100 г шаве

к й воды и нагревают до полного ее растворения, непрерывно псреме
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Приготовление 0,1 н раствора щавелевой кислоты Для стандарти
зации О 1 н раствора К ^ п О 4 готовят 250—500 мл 0,1 н раствора ща

Дтя приготовчения 05 л 01 н раствора щавечевой кисчоты взве
шивают 3 1516 г па часовом стекле иш в бюксе Навеску переводят в
мерн\ю кочбу вместимостью 05 л растворяют ее в 150—200 MI ВОДЫ,

Щавечев\ю кисчот} во время хранения в растворе разчагают плес
невые грибки Если к раствору во время приготовления прибавить 300

Титрование Отбирают пипеткой 3—4 порции по 25,0 мл 0,1 н ра
створа щавеаевой кислоты в кочбы для титрования В каждую прибав
ляют по 15 мл 2 н раствора H2SO4 и нагревают до 80-90 °С (но не

перемешивании Под конец титрования колбу подогревают и дотитро
вывают раствор Н2С2О4 добавляя раствор перманганата по к а т я м до

ДТЯ \становки титра перманганата методом отдельных навесок бе
рут 3—4 отдельные точные навески по 0,16 г свежеперекристаллизо
ванной щавечевой кислоты в кочбы для титрования и растворяют их в
50—100 мл воды добавляют по 10 мл 2 н H2SO4 нагревают до 80—
90 °С и титруют, как описано выше
Стандартизация по оксалату аммония (NH 4hC 2O 4 H2O
Белое кристаллическое вещество М = 142,112, р = 1 50 Реактив \стой
чив на воздухе, при нагревании от 68 до 133 °С теряет мочекулу воды,
при нагревании выше 182 °С разлагается Растворим в воде мало раст
ворим в этаноле Очистка производится перекристаллизацией Продаж
ные препараты х ч или ч д а содержат не менее 99,8 %
(NH4),C O4 Н2О

Оксачат аммония можно приготовить из щавечевой кислоты и ам
миака Растворяют 104 г щавечевой кисчоты Н2С2О4 2Н2О в 160 мч во
ды при нагревании до 60 °С и раствор фильтруют через складчатый

Эквивачент оксалата аммония Э = М 2 = 71,055

Для стандартизации 0 1 н раствора перманганата берут 3—4 точ
ные навески по 0,18 г, помещают в колбы для титрования, растворяют
в 25 мч воды добавляют по 20 мл 2 н раствора H2SO4 и нагревают
до 70—80 СС, не доводя до кипения Горячий раствор титруют 0 1 н

Первые капли прибавленного перманганата обесцвечиваются медленно,

Дчя титрования метеном пипетирования готовят 250—500 мч 0 1 н
раствора оксачата аммония Дчя приготовчения 500 мч 0 1 н раствора
требуется 3,5528 г
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10FeSO4 + 2KMnO4 + 8H2SO4 = 2MnSO4 -f 5Fe2 (SO4)3

+ K 2 S O 4 + 8H2O

Для стандартизации 0,1 н раствора перманганата готовят 250 мл

тёпианной проволоки в 80—100 мл разбавленной H2SO4 (1 9) В коп
бу с навеской предварительно добавляют 0,3—0,5 г бикарбоната нат
рия NaHCO3 (или карбоната магния MgCO3) Колбу закрывают проб-

створения железа После полного растворения навески раствор слабо

ки') и быстро переливают в мерную колбу на 250 мл Сполас^вают

же мерную колбу Содержимое колбы доводят водой до метки колбу
плотно закрывают пробкой и хорошо перемешивают Отбирают пипеткой
25,0 мл раствора соли железа в колбу для титрования добавтяют 5 мл
концентрированной Н3РО4 и титруют раствором перманганата при ком
натной температуре до появления слабо розового окрашивания

вески фортепианной проволоки по 0,15—0,20 г в отдельные конические
колбы на 250 мл, растворяют их в 40—50 мл разбавленной H 2SO 4
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(1 9) с добавкой 0,3—0 5 г NaHCO3 с использованием кпапана Бунзе
на охпаждают, добавляют 5 мл концентрированной Н3РО4 и титруют
0,1 н раствором перманганата калия до появления стабого розового

Стандартизация по 0,1 н раствору тиосульфата натрия
В котб\ для титрования вместимостью 500 мл помещают 2—3 г иодида
калия KI и растворяют их в 20 мл воды добавляют 10 мт разбавлен
ной H,SO4 (1 5) и из бюретки 25 0—30 0 мт стантартизируемого ра
створа КМпО4 (0 1 и ) Дают закрытой смеси постоять 10 мин в тем
ноте, разбавтяют до 200 мл водой и титруют выделившийся иод 0 1 н

синий раствор до потного обесцвечивания

РОДАНОМЕТРИЯ

раствор роданида аммония или роданида катия

При взаимодействии роданида аммония и нитрата серебра

NH4SCN + AgNO3 = I \gSCN + NH4NO3

рсбрт AgSCN Метод применяют д ш определения гатогенидов и сереб
ра

гатогениды в кислой среде, что невозможно по методам Мора и Фа

Роданид аммония (тиоцианат аммония) NH4SCN

Бетое кристачлическое вещество, М = 76 121 р = 1,305 /т=1497°С

ноте При нагревании до 90 °С частично переходит в тиомочевину, при
нагревании выше 180 °С разлагается Имеющийся в продаже препарат
любой квалификации содержит не менее 98 % NH4SCN

Несмотря на то, что роданид аммония бывает достаточно чистым

Приготов %ение 0 1 н раствора

разбавляют до 1 л

Роданид калия (тиоцианат калия) KSCN
Свойства

Б е л о е к р и с т а л т и ч е с к о е в е щ е с т в о М = 97,184 р = 1 8 8 2 / „ = 1 7 6 8 ° С



При кристаллизации из растворов при низкой температуре полу
чается кристаллогидрат KSCN 0,5 Н2О, устойчивый при температуре
от—29 5 до +16,8°С При 4 3О°С он становится синим при охлаждении
снова обесцвечивается Эта сочь может быть получена химически чи
стой путем двукратной перекристаллизации из водного раствора Кри

ГзатемСГсушаильноУм111шкЁ^'уВпри 120—150 °С Полученный препарат
хранят в банке с притертой пробкой, защищая от действия света и па
ров кислоты Он пригоден для приготовления титрованных растворов

Привотовление растворов

ют в воде и доводят до 1 л водой 0 02 ичи 0,01 н растворы готовят
разбавлением 0 1 н раствора соответственно в 5 или 10 раз

Стандартизация растворов роданида
Стандартизация по раствору нитрата серебра

Отбирают пипеткой 25 0 мп 0 1 н установленного по Мору или грави
метрически раствора нитрата серебра, добавляют 1 мл насыщенного
раствора жепезоаммонийных квасцов, 5 мл разбавленной HNO3 (1 1)
и титруют приготовленным раствором роданида аммония ичи роданида

Стандартизация по раствору ртути

ртути в 55 мл концентрированной HNO3 П о с т потного растворения

0 5 % ный раствор перманганата калия до появления заметного розово

Для титрования отбирают 10,0—20,0 мл раствора соли рт^тп в кол

ртути устанавливают 0 01—0 02 н растворы роданида Титр раствора
роданида вычисляют на ртуть

ТИТАНОМЕТРИЯ

гого инертного газа Растворы сульфата титана (III) в 4 н H2SO4 бо
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Приготовление и хранение 0,1 н раствора

Приготовление раствора сульфата титана (III)

Имеющийся в продаже сульфат титана (III) содержит - 1 5 %
T i 2 ( S O 4 ) 3 что соответствует примерно 1 н T b ( S O 4 ) 3 (ЛГ = 383,98 9 =
= 191,99) Разбавляют 100 мл такого раствора до 1 i 4 н H 2 SO 4 (112
мл концентрированной H 2 S O 4 смешаны с водой и разбавлены до 1 л)
Приготов пенный раствор содержит много ионов Ti (IV)

Препарат содержит - 1 5 % TiCl3 ( М = 1 5 4 28) р = 1 2 Кипятят 1 мин
25 мл такого раствора с 50 мл 25 % ной НС1 и после охлаждения раз
бавляют водой до 1 ч

Растворы сучьфата и хлорида титана (III) имеют фиопетовый цвет,

раствора встряхивают с 200—300 мл жидкой г
ние 1 мин и переливают в бутыль для хране!

химически инеТншхГ таз/Ткс^б
см рис 9) Бюретку наполняют рас
твором через кран 2 Пространство
над раствором в склянке и бюретке
заполняют СО 2 или Н 2 , поступающим

быть

а н а ( I I I ) (

;o6paf

ие 1 ч
сей yci Кран бюретку

2—3 сут Перед титрованием снова
пропускают СО2 через бюретку

воссТа^авливТ^го д о ™ ™ (III)'
непосредственно в бюретке в момент
титрования Для этого в бюретку

высотой —10 с
ку титрованный рас

На/ в бюрет



Стандартизация растворов

Стандартизация по раствору дихромата калия
Отбирают 25,0 мл 0,1 н раствора дихромата ка
вания, добавляют воду до 50 мл затем 10 MJ
(11), прибавляют 5 капель 1 % ного раствора
центрированной H2SO4 и титруют 0 1 н раствор'
перехода фиопетового окрашивания в слабо зеле:

Можно титровать раствором дихромата ка
раствор соли титана (III) при тех же условиях
цвет титана будет переходить в зеленоватый, а

разбавленной H2SO4

мИсолиИтатаИнаа ( ш Г д о
ое (Сг'+)
[ия стандартизируемый

При этом фиолетовый
в конечной точке поя

Ста

Ж е
ют,

цоп
Об1

'ндартизация i

тезоаммонийн)

Эквивапент :
Отбирают пи

,ему) H2SO4 и

го 0,1 н раствору

ри хранени:

петкой 25 0

[ нагревают

перед

"ийньг
мчОд'

[ Добс
до 50

ием перекристалли;

Э = М 2 = 482,193

г бледн
переме

Отбирают 25,0 ь

цветным Титрование заканчивают при появл<
:ки от одной избыточной капли раствора пе{
«рования раствор непрерывно хорошо перем<

Стандартизац

Берут 3—4 Hi . . . . г ..
г в конические колбы вместимостью 200—250
нагревании на плитке в 10 мл концентрировав
ния руды на дне колбы остается только легю
вой кислоты, не содержащий крупинок нераз,
снимают с плитки и содержимое разбавля
~ 100 мл, обмывая ею стенки колбы

К полученному раствору прибавляют 2 м.
данида аммония и 3 раза по 0,3 г бикарбона-
из колбы воздуха и заполнения ее СО2 Зате»
красный раствор роданида железа 0,1 н рас
при непрерывном перемешивании Когда окра

продол:

той руде

[дартного образца железной руды по 0,15—0 20

ой HC1 СПослЯеЮ^азложРеИ

белый осадок кремние
)жившейся ируды Колбу

10 % ного раствора ро

сразу же титруют ярко
( I I I )

Раствс..
Титр раствора

( I I I )



ТОРИМЕТРИЯ

титрованный раствор нитрата тория Опредечение фтора основано на
реакции осаждения фторита тория ThF4 Определяют небочьшие коли

ным С (при рН 2 5—3 0) или с пирокатехиновым фиотетовым (при рН
5 0 - 6 5)

Нитрат тория Th(NO 3 ) 4 4H2O

ноче6 М =^5^'1 Гераспльш^етсГна°воздухГС

ПриР 500е°СВ полностью"е
реходитвТЬОз В 100 MI ВОДЫ при 20 °С растворяется 191rTh(NO3)4

4Н2О

HNO3)
 ИсТГ2""молекулами Н^О^р™ выпаривании прГкомнатной^емпе"

ратуре образуется соль с 5Н2О, которая при 80 °С переходит в трехвод
ную сочь При 125—150 °С остается 0,5Н,О, выше 150 °С происходит

нее 4 1 65 е % Р а Т Ч Д * С О Д е р Ж И Т " е М 6 Н е е 48>° /о T h ° 2 ' ч и с т ь ш - « е м е

рия Th(SO 4b 9H2O вИЯ1,5НИлТвоТдыТприЯнагреванииТдо 60 °С и осаждают
Th(OH)4 действием аммиака Жидкость кипятят несколько минут, оса
док отфильтровывают с отсэсывэнибм и промывают водой до отрицэ

центрированной HNO3 и выпаривают на водяной бане досуха Полу
ченныс кристат 1ы соответствуют составу Th(NO3)4 4H2O

Приготовление и стандартизация растворов нитрата тория

7,0 г Th(i\O3)4 4Н2О в 1 1 воды
Стандартизация раствора нитрата торич

гравиметрический методом

ния запаха Раствор с осадком Th(OH)4 нагрев пот на песчаной бане
3 мин и фильтруют через фичьтр белая лен га Дскантируот жидкость

нитратаЫаммТонОияДЙн4РМОТз ^Осадок промывают "н^'фии.тре 3 раза тем

ш,йют во взвешенный фзрфоровый тигс 1Ь, выс\'ин1 лют и озотяют Осэ
док прокачивают в муфельной печи при 800—900 °С Посте охлаждения

Лечением массы осадка ThO2 на объем ачиквотной части (100 мл)
получают титр раствора по ThO2 Поскочьку 1 экв ThO, (264 05) соот

К, = 75,99 264 05 = 0,2878
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1 MI точно 0,05 н раствора Th('\TO3)4 соответств\ет 0,0009499 г F -
Пример Масса ThO2 составляет 0,3262 г

rThO2 = 0,3262 100 = 0,003262 г/мл,

Г = 0,003262 0,2878 = 0,0009388 г/мл фтора

Стандартизация раствора нитрата торич титрованием

с а шзарином С

чяют к раствор> 0 4 мч 0,1 % ного раствора ачизаринового красного С
и по каплям 0,1 н раствор NaOH то перехода желтой окраски раство

НС1 (или Н'МОз) до перехода" отраси'Т лимонно^келтую" Переход
окраски должен произойти от одной к а т и НС1 ичи HNO3 Прибавляют
2 о мл б>ферного раствора (рН 2 9—3,0) доливают объем раствора до
— 50 мл водой и титруют 0,05 н раствором нитрата тория до перехода

Для приготовтения буферного раствора с рН 2,9—3,0 готовят 1 н
р 1створ монохлор> ксусной кислоты Нейтрачизуют 200 мл 1 н раство
р 1 СН2С1СООН 1 н раствором МаОН по фенолфталеину добавляют
200 мл 1 н раствора СН3С!СООН и разбавляют водой до 1 л

ЦЕРИМЕТРИЯ

церия (IV) Церий (IV) в кистой среде является сильным окислителем
он восстанавливается до церия (III) £ = + 1,55 В Эквивалент суль
ф на церия (IV) равен его мочек> чярной массе

Титрованию солью церия (IV) не мешает присутствие в титруемом
растворе многих органических веществ (например, спиртов) Титрова

горячие растворы Титр растворов церия (IV) не изменяется при кипя
чепии Титрованию солями церия (IV) мешают ионы фосфата, образую

Для приготовления титрованных растворов сочей церия (IV) civ
жит двойная соль сульфата церия и аммония Ce(SO4)2 2(NH4)2SO4

2Н2О а также сульфат церия — кристаллогидрат Ce(SO4)2 4H2O ичи
безводный Ce(SO4)2

Сульфат церия (IV) Ce(SO4)2 4H2O

Жечтые игольчатые или ромбические кристаллы, 7И = 404,30 При 155X
обезвоживается, переходя в темно жечтый порошок Ce(SO4)2, при
300 °С разлагается на СеО2 и SO3 Водные растворы сульфата церия
(IV) желтого цвета, гидролизуются Хорошо растворим в разбавленных
кисчотах с образованием оранжевых растворов

Дчя поч\чения сульфата церия (IV) препарат сульфата, хлорида
ичи карбоната церия (III) растворяют в 0,5 н H2SO4 и осаждают це

Осадок промывают декантацией в стакане а затем на фичьтре горячей
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водой до полного удаления щавелевой кислоты (Отдельные порции
промывных вод проверяют аммиачным раствором хлорида кальция)

щения Се2О3 (белый порошок) в СеО2 (кристаллы светло желтого цве

та) При более высокой температ>ре осадок прокаливать не рекомен

рим в H2SO4 Из полученного диоксида церия готовят раствор сульфата

Препарат сульфата церия ч. д а содержит не менее 100 % дейст
вующего нача ia в пересчете на Ce(SO4)2 4H2O

Приютовление растворов

500 мл воды приливают 30 мл концентрированной H2SO4, перемешива

= 632,55), хорошо перемешивают до полного растворения соли После
охлаждения, если раствор мутный, его фильтр\ют и разбавляют водой

Для приготовления раствора из с\ льфата церия (IV) поступают
также берут 41 г Ce(SO4)2 4Н2О или 34 г Ce(SO4)2 на 1 л раствора

Для приготовления 0,02 н раствора с> льфата церия (IV) 3,5-4 г
диоксида церия СеО2 растворяют в стакане в 100 мл разбавленной
H2SO4 (11) при перемешивании и нагревании на песчаной бане На
гревание продолжают 2—3 ч пока почти вся СеО2 не перейдет в раст

доводят до метки
Для приготовления 0,1 н раствора бер\т 20 г СеО2 200 мл H2SO4

(1 1) и далее поступают, как описано выше В 0,1 н рчетворе coin
Се (IV) должно содержаться ~ 1 н свободной серной кислоты При

ролиза
Кислые растворы солей церия (IV) хорошо сохраняют свой титр

без изменений длительное время Титр раствора « год изменяется не

Стандартизация растворов
Стандартизация по оксалату натрия

Помещают 0,2 г оксалата натрия х ч в широкогорлую колбу для
рования и растворяют в 40—50 MI ВОДЫ Добпвляют 10—20 мл

фенантролина, нагревают до 50 °С и титруют 0,1 н раствором

45 °С, то раствор подогревают снова до 50°, но не более, так ка>
дикатор при более высокой температуре разрушается Раствор, <
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Стандартизация по 0,1 н раствору тиосульфата натрия
Отбирают 25 0 мл раствора церия (IV) в коническую кочб> для тит
рования с притертой пробкой, добавляют 10 мл разбавленной H2SO4

(1 9), 0,5 г безводного карбоната натрия и 3 г иодида калия KI Колбу
закрывают пробкой, перемешивают и оставляют на 10 мин в покое
Обмывают пробку водой и титруют выдечившийся иод 0 1 н раство
ром тиосульфата натрия до появления желтого окрашивания Добавля
ют 3 мл 0,5 % ного раствора крахмала и медченно титруют при тща
тельном перемешивании до обесцвечивания синего раствора

вой кислоте Можно стандартизировать по 0,1 н раствор} соли Мора
Титрование 0,1 н раствора соли Мора проводят как раствором дихро
мата, так и раствором сульфата церия (IV) в присутствии фенилантра

РАСТВОРЫ СОЛЕЙ ЖЕЛЕЗА

Соль Мора FeSO4 (NH4)2SO4 6H2O
Бледные голубовато зеленые кристаллы или порошок, тИ = 392,14

ную воду, превращаясь в белый порошок При растворении в воде гид
ролизубтся Для приготовления 0 1 н рэстворэ 39 о г соли A'lops ряс
творяют в 200 мл воды, содержащей 50 мл концентрированной H2SO4

ОчисткГсоли Мора перекристаллизацией невозможна Имеющийся
в продаже реактив квалификации х ч ичи ч д а содержит 99,7 %
FeSO4 (NH4)2SO4 6H2O, хранят в склянках из темного стекла Экви
валент соли Мора равен ее молекулярной массе В растворах соль Мора

Титр раствора соли Мора устанавчивают непосредственно перед
употреблением, находя соотношение между титрованным раствором
перманганата или бихромата калия и раствором соли Мора Для этого

ляют 5 мл концентрированной Н3РО4 и титруют 0,1 н раствором пер

раствором К2Сг207 с дифениламином до синего окрашивания По ре
зультзтэм титровэнии вычисляют нормэ чьность рястворэ со ти AiOps

Железоаммонийные квасцы
Железоачмоний сульфат Fei(SOt)s (NH4)2SO4 24Н2О (М=964,386)
Кристаллы светло фиолетового цвета Растворимы в воде, водные ра
створы гидролизуются, хорошо растворяются в разбавленных кислотах
HNO3, H2SO4 и НС1

Ti 2 (SO4)3 4- Fe2(SO4)3 = 2Ti(SO4)2 + 2FeSO4

Эквивалент квасцов Э = М 2=-482,193



ванной H 2 S O 4 Д л я ускорения растворения крупных кристаллов раст

растворения кристаллов раствор фильтруют в мерную колбу вмес-и

30 % ного пероксид'а водорода) при нагревании Раствор фичьтруют и

геболы:

вачьной б\маги

Стандартизация раствора гравиметрическим методом

Отбирают 3—4 пробы раствора (0,1 н ) железоаммонийных к в а м

добавляют аммиак (1 1) до появления слабой мути гидроксида

промыв;

2 % нь»

фичьтр

800 DC
за (III)

7 990 MI

которому доба
:й 2—3 раза 2 %

t раствором N H 4 N O 3 Осадок на
: 2 % ным раствором NH 4 NO 3 , a

и помещают в

i горечки Зате

ртизация по 0 1

прокаленный до

МмассыЯ (30—40 1

ным раств<

фильтре п]

постоянной

,Г)Вав1веи

„та

Рр°аМзаВп

м а с с ы

муфель

и перево

Гряч^во-

фарфоро

ной печи

дя°т

1ОЙ

вый

водой до - 5 0 мл и восстанавчивают F e 3 + пропусканием раствора через
качмиевый редуктор со скоростью не более 20 мл/мин Редуктор про
мывают тремя порциями разбавленной H 2 S O 4 (1 20) по 30—50 мл и
титруют раствор 0,1 н раствором псрчанганата или 0,1 н раствором
дихромата в присутствии феничантраничовой кисчоты

Восстановление можно провести также с помощью хлорида оло
ва (II) Упаривают 25 0 мл 0 1 н раствора железоаммонийных квасцов
в стакане вместимостью 200 мч до 5—10 мл Добавляют 10—15 мл

раствором SnCl 2 2H 2 O ' к а к при определении железа в руде Добавля
ют 10 мл насыщенного раствора хлорида ртути HgCl 2 25 мл смеси
Кнопа и титруют 0,1 н раствором перманганата до слабого розового
окрашивания или добавляют 3 - 5 капель 1 % ного раствора дифенил



j L F ^ - ^ ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

Г л а в а 4 МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЙ

АЗОТ

Определение нитратного азота NOj"

Осаждение нитроном

Ход анализа К нейтральному раствору нитрата добавляют 10 капель
концентрированной H2SO4 и разбавляют водой до 60—80 мл Нагрева

Выдерживают раствор с осадком в ванне с ледяной водой (0 °С) 2 ч
Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3
с отсасыванием Осадок промывают холодным фильтратом, затем 10—
15 мл ледяной воды малыми порциями Осадок с тиглем сушат 45 мин
при 110°С и взвешивают нитронат нитрата (C2 0H I 6N4) HNO3 Фактор
пересчета нитроната на HNO3 — 0,1679, на NOJ"—0,1652

Мешают Br~, I-, C10J", N 0 7 , так как они тоже дают труднорас-

ной кислоты и все растворяют в 100 мл воды Раствор фильтруют через
стеклянную фильтрующую воронку или фарфоровый фильтрующий ти

Осаждение а динафтодиметиламином

Ход анализа, К. рэствору пробы нитрйтй добавляют 10 мт 2 н рзстворэ.
H2SO4 нэгрсвэют до кипения и добавляют 10 м ч рзстворэ ее динэфто

ют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 с отсасыванием промы
вают холодной водой Осадок с тиглем сушат при 110°С 1 ч и взвеши
вают Фактор пересчета осадка (C1 0H7CH2)2NH HNO3 на Н\О3—0,1748,

на N 0 ^ — 0 1720 Определению мешают галогениды

шдяной уксусной кислоты при нагревании и добавляют 50 мч воды

АЛЮМИНИЙ

Определение А13+ в растворе

Осаждение аммиаком

Ход анализа К раствору пробы объемом — 150 мл, содержащему

рчзбавленный аммиак (1 1) до слабого запаха Смесь хорошо переме
шивают и кипятят короткое время, дают осадку осесть и декантируют
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юр через фильтр красная пента Осадок А1(ОН)3
декантацией 2 % ным ^го^ячим^раствором^ нитрату

зором \TH4NO3 Осадок завертывают в фильтр пен
ын фарфорор--4 "• —-~ — " "-

200 °С в м\фечьной печи или на газовой горечке с
тьем в течение 20—30 мин Взвешивают оксид ал!

Уравнение реакции осаждения

А13^ + 3NH4OH = А1(ОН)3 + 3KHf,

2А1(ОН)3 = А12О3 + ЗН2О

Фактор пересчета А12О3 на 2А1 равен 0 5292

т к некоторому повышению растворимости осадка А1(ОН)3 Лучше

ждениГА^"оН)ТдостигаетРсяТри ^ Н 5 ^

200СвКе°дМутД~б20Лмин, ^б^М^пе^стя^нея^г^опт^

Промывание осадка раствором^^Шз с добавкой NH4OH ведут для
предотвращения перехода А1(ОН)3 в коллоидный раствор
Осаждение уротропином [гексаметилентетрамином (CH2)6N4]

Ход анализа К 500 мл раствора, содержащего ~ 8 0 мг А13+, добавля
ют 12 г С>хого хлорида аммония и 2 - 3 капли 0,1 % ного раствора
метитового оранжевого Нагревают раствор до кипения и добавляют
по каплям 10 % ный раствор уротропина до перехода красной окрас

дают осадку отстояться, фильтруют и промывают осадок А1(ОН)3 как
описано выше Прокаливают до А12О3

Осаждение о оксихинолином в уксуснокислой среде
Ход анализа К 100—150 мл слабо минеральнокисчого раствора, содер
жащего ~ 3 0 мг А13+, добавляют 15 мл 3 % ного ацетатного раствора
о оксихинолина Нагревают до кипения, снимают с плитки и при непре
рывном перемешивании добавляют по каплям 2 н раствор ацетата
аммония Если появилась муть, то добавление раствора ацетата прекра
щают, раствор нагревают и перемешивают до образования кристалли
ческой пленки Добавляют медленно еще 25 мл раствора ацетата ам-

5 ч при 60 °С Горячий раствор фильтруют через стеклянный фильтру-
ющий тигель № 4 с отсасыванием, промывают осадок сначала горячей
водой, затем холодной до исчезновения окрашивания фильтрата Оса-
док с фильтром сушат до постоянной массы при 130 "С Взвешивают
оксинат алюминия Al(CeH9ON)3 Фактор пересчета на А1 — 0,05872

прокалить его при 1200 "С до А12О3 Фактор пересчета А12О3 на 2А1 —



к а т я м разбав!енный аммиак (1 1) до начала образования мути По
явившуюся муть растворяют добавлением по каплям разбавленной ук

Осаждение о оксихинолином в виннокислой среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют 2—3 г сухой винной кис то
ты (для отделения А1 от Be Mg и др ) Это предотвращает осаждение
А1(ОН)3 от действия аммиака Далее добавляют 1—5 г сухого хтори

кома"(Т01|Тпо ^^^о^^т^ощлшл^Г°^ ^А^^Г^
гревают смесь до 70 °С, добавляют при перемешивании по каплям 3 %

(до исчезновения образования мути в месте падения капли в растворе
над осадком) Добавтяют 1 мл аммиака (1 1) и нагревают 5 мин
Избытка аммиака следует избегать Осадок оксината ачюминия от
фильтровывают, промывают и сушат при 130 °С, как описано выше

мый Мешающие тяжелые мета т ы комплексуют цианидом

Осаждение купфероном

Ход анализа Из слобокислого раствора соли А13+ осаждают на холоду
(20 °С) полуторным избытком 6 % ного раствора купферона, хорошо
перемешивают, дают осадку отстояться и сразу же фильтруют через
фильтр красная лента Промывают осадок 0,15 % ным раствором куп
ферона с добавлением той же кислоты, что и в исходном растворе до
той же кислотности Влажный фильтр просушивают, озоляют и прока
тивают при 1200 "С ад А12О3 Щелочные металлы ускоряют осаждение
и не адсорбируются осадком Осадок купфероната не имеет строго оп
редетенного состава и поэточ\ не может быть весовой формой Фактор
пересчета А12О3 на 2А1 — 0 5292
Осаждение гидрофосфатом аммония

Ход анализа К солянокислому раствору А13+ добавляют по каплям
2 н раствор NH4OH до нейтральной реакции по лакмусу или до появ
ления первой мути Добавляют 3 мл 10 % ного раствора НС1 для рас
ТЕорения мути Разбавляют раствор до ~400 мл, добавляют 12 мл че
дяной уксусной кислоты и 5 г сухого гидрофосфата аммония
(\Н 4 ) 2 НРО 4 Смесь кипятят 15 мин и фильтруют с фильтробумажной
массой через фильтр белая лента Промывают горячим 5 % ным рас
твором нитрата аммония или горячей водой Осадок сушат, озоляют и

1200 "С до постоянной массы Взвешивают А1РО4 Фактор пересчета
А!РО4 на А1 —0,2212

Определение алюминия в магниевых сплавах
Осаждение бензоатом аммония

Ход анализа Помещают 0,25 г сплава в стакан вместимостью 300 мл,
добавляют 20 мл воды и небольшими порциями 20 мл разбавленной
НС1 (1 1) По окончании бурной реакции и полного растворения спла
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ва прибавляют 8—10 капель концентрированной HNO3 и кипятят до
удаления оксидов азота Если раствор мутный его фильтруют через

ют 6—8 раз горячим 2 % ным раствором НС1

аммиака (1 1) до появления слабой неисчезающей мути К раствору
цобавляют 1 мт ледяной уксусной кислоты и 25 п 25 °/о ного раствора
хлорида аммония Затем медленно при перемешивании добавляют 30 мл
10 % ного раствора бензоата аммония Раствор с выпавшим осадком
кипятят ~ 5 мин при перемешивании и фильтруют через фильтр белая

вают с 80 мл воды добавляют 20 мл ледяной уксусной кис таты и раз
бавляют до 1 л водой)

ю т ^ и ^ О О О ^ д о ^ О з
В рез)тьтат определения вводится поправка на жстезо Содер

жание алюминия (%) вычисляют по формую

где Л - м а с с а прокаченного осадка А12О3> г, т - навеска, г, 1,430 —
коэффициент пересчета железа на оксид железа (III), 0 5292 - фак
тор пересчета АЬО3 на 2А1

О п р е д е л е н и е а л ю м и н и я в ф е р р о х р о м е ( о т 0,5 д о 1 , 5 % )

Ход анализа Берут 1000 г феррохрома в стакан вместимостью 400 мч
и растворяют при нагреве в 40 мл разбавленной H2SO4 (1 1) После

до прекращения вспенивания Прибавляют к раствору 50 мл хлорной

раствора солями Сг (VI) Раствор с солями охлаждают, смывают оса
док со стенок стакана водой и снова выпаривают до паров НС1О4 При
бавляют по каплям концентрированную НС1 для отгона хрома в виде
красно бурых паров хлористого хромила СгО2С12

Выпаривание до паров НС1О4 для окисления хрома до хромата и

с осадком в платиновом тигле сушат, затем озоляют при 500 °С Оста

бавленной H2SO4 (1 1) и 3—5 мл концентрированной фтористоводо

1 0 г безводного карбоната натрия и сплавляют при 1000 °С в течение
15 мин После охлаждения плав выщелачивают в 10-20 мл горячей
воды и присоединяют к основному раствору
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П0СЛ6 ОХ ЧйЖДбИИЯ рЭСТВОр рЗЗиЭВЛЯЮТ ДО ""^ 3 0 0 МЛ ВОДОЙ ПрИ"

(100 г/л) и 20 мл 10% ного раствора бензоата аммония После при

добавлением0по к а п л я ™ р а з б а в л е н н о й ^ " ( Т " Г ' Н е й т ^ а л ^ ю л ^ ™ ^

3 5—4 0,'кипятят 2—3 мин и оставляют на 30 мин в тептом месте Оса

горячей промывной жидкостью (состав см выше) Если осадок бензоа

растворяют на фильтре в теплой разбавленной НС1 (1 1), промывают

Осадок с фильтром помещают во взвешенный платиновый тигель
оголяют и прокаливают при 1100—-1200 °С в течение 30—40 мин Посте
охлаждения в эксикаторе взвешивают А12О3 Фактор пересчета А12О3
in 2A1 — 0,5292

БАРИИ

Определение Ва 2 + в растворе

Ход анализа Нагревают 50 мл раствора пробы до кипения Одновре
менно нагревают в большом стакане 200 мл воды содержащей полу
юрныи расчетный избыток H2SO4 Большего избытка H2SO4 след\ет

минут при перемешивании стеклянной палочкой При этом образуется

|.я прозрачному раствору над осадком добавляют каплю 02 н раство
pa H2SO4 в месте введения капли не должно появиться мути Раствор

(.каптируют через фильтр синяя лента осадок переносят на фильтр

при 700—800 °С ло постоянной массы После'охлаждения в эксикаторе
вмешивают BaSO4 Фактор пересчета BaSO4 на Ва — 0,5885

Свободные кислоты НС1 и HNO3 повышают растворимость осадка

Эта методика дает наиболее точные результаты, мешают железо,
стронций и кальций
Осаждение дихроматом калия
Ход анализа К 200 мл разбавленного раствора Ва21- прибавляют 5 мл
концентрированной НС1 После нагревания до ~80°С добавляют 10 мл
25 мл°То?ЬСногоа раствора ак1с™О 7 "можн^осаждать раствор™
(\Н 4) 2Сг 20 7, но Na 2Cr 20 7 применять нельзя!) Растворяют в получен

рп Г М О Ч е 1 Р б а ) Г7 Т ^"
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время от времени смывают со стенок в раствор После охлаждения рас- :
твор фильтруют и промывают осадок на фильтре синяя лентз 0 о /о
ным раствором К2Сг207, затем промывают 0,5 % ным раствором ацета

вают при 500—600 °С Взвешивают ВаСЮ4 Фактор пересчета ВаСгО*
на В а - 0,5421

Для разложения фторида бария навеску пробы помещают в пла
тиновый тигель смачивают 10 мл воды, добавляют 10 MI концентриро
ванной НС1 и 6 мл концентрированной НС1О4 Смесь выпаривают до

Навеску сульфата бария для анализа сплавляют с 10 г карбоната

течение « ' м и н пр^Э^С^фТльт^ую^^пр^мывают горячим^.гТньш
рчствором карбоната натрия Фильтрат выбрасывают Остаток (ВаСО3)
растворяют в разбавленной НС1 (1 1), кипятят (для удаления СО2),
нейтрализуют аммиаком (1 1) по лакмусу, далее ведут анализ, как

рованной НС1О4 и 25 мп концентрированной HNO3 Охчажденный ос
таток растворяют в воде и нейтрализуют аммиаком (1 1) по такмусу

Определение бария в магниевых сплавах
Осаждение сульфаточ

Ход анализа Растворяют 1—2 г сплава в 40 мл разбавленной (1 5)
H2SO4, прибавив предварительно 10 мл воды Раствор нагревают до

кантируют через двойной фильтр синяя лента Осадок промывают в ста
кане 2 - 3 раза тепчым 0 5 % ным (по объему) раствором H2SO4, пере-
водят на фильтр и еще промывают 12—15 раз тем же раствором до пол
ного удаления Mg2+ Осадок сушат, озоляют и прокаливают при 950 СС
в течение 1—2 ч Взвешивают BaSO4, фактор пересчета BaSO4 на Ва—
0 5885 Опредечяют 0,1—1,0 % Ва

БЕРИЛЛИЙ

Определение Ве2+ в растворе
Осаждение аммиаком

Ход анализа К слабокислому горячему раствору добавляют аммиак
(1 1) до слабощелочной реакции Осадок Ве(ОН)2 отфильтровывают

тиновом тигле сушат* озоляют Т з о Т и н прокаливаюТпри 8(Ю°С Полу
ченный ВеО гигроскопичен и после охлаждения в эксикаторе должен
взвешиваться в тигле, закрытом крышкой

Уравнение реакции осаждения

Na2Be02 + 2NH4OH + 4НС1 = Ве(ОН)2 + 2NaCl + 2NH4C1 + 2H2O

Фактор пересчета ВеО на Be — 0,3605
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Определение бериллия
в бинарном сплаве алюминий — бериллий
Осаждение аммиаком
Ход анализа Растворяют 0,25 г спчава в 25—30 мч разбавленной НС1
(1 1) Посче полного растворения добавляют 2—3 капчи пероксида
водорода (30 % ного Н2О2) и выпаривают раствор почти досуха Коч

концентрированной'"нС^тоже "охлажденной"льдо^"выпавшему6 осадку
А1С13 6Н2О дают отстояться не вынимая колбу из ванны со льдом Хо

Сначача декантируют раствор осадок в колбе промывают 5—6 раз не

шслоту в фи/
Промыва?

Фильтрат выпаривают до 50—60 мл нейтрализуют аммиаком
(1 1) до появления мути которую растворяют добавлением несколь-
ких капель разбавленной НС1 (1 1) Добавляют к раствору 30—40 мл
5 % ного раствора о оксихиночина, 7 г сухого ацетата аммония, нагре
вают до 60—70 "С и выдерживают при этой температуре 15—20 мин,
изредка перемешивая Если раствора о оксихинолина было добавлено

фильтр белая лента, промывают водой до обесцвечивания промывных
вод и выбрасывают

ют до 15—16 мл, прибавляют 20 мл концентрированной " H N O 3 И снова

почного обесцвечивания раствора Затем к раствору прибавчяют 100 мл
воды, 2—3 капли 0,2 % ного раствора метилового красного и по каппям

Be (ОН) 2 отфильтровывают через фильтр белая чента и промывают
5—6 раз горячей водой Фичьтр с осадком сушат озоляют и прокали
вают при 1000°С до постоянной массы Взвешивают ВеО Фактор пе
ресчета ВеО на Be — 0,3603

О п р е д е л е н и е б е р и л л и я в р у д а х ( 0 , 1 — 3 % )

Осаждение 2,2 диметилгександионом 3,5
Ход анализа Сплавляют 0 25—1,0 г руды в платиновой чашке с 2—5 г
гидрофторида калия KHF2 в муфечьной печи при 800—900 °С К плаву
добавляют 15 мл разбавленной H2SO4 (1 1) и выпаривают раствор до

бавляют 10 мт разбавленной НС1 (1 1), воды до ~ 100 мл и нагрева
ют до полного растворения солей Если раствор оказался мутным, его
фильтруют через фильтр белая лента После охлаждения к раствору
добавляют 35-40 мл 5 % ного раствора ЭДТА (дчя маскировки ме
тающих эчементов), нейтрализуют раствором аммиака (1 1) до рН
7—8 по универсальной индикаторной бумажке и прибавчяют раствор
2 2 дичетилгександиона 3 5 (20—30 мл на 1 мг бериччия) Перечеши
вают раствор струйкой воды из промывалки (15—20 мч)
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неет, через 2—3 ч осадок формируется в крупные рыхлые хтопья на

док отфтьтровывают через стектянный фильтрующий тигеть № 4, про

яшюТмаТш°вТв О е1^ ФакторЛ<пересче

та на Be — 0 03096

В присутствии ЭДТА определению 1—2 мг Be не мешают А13+,

Fe3+, Ca+s, РЗЭ, U (VI), Ti*+, не мешают также SO;~ C1-, N O ^ . F - ,

СН3СОО- и РО4~ Мешает Sn2+

Готовят за 2—3 дня до применения, чтобы в нем \ становилось

Определение бериллия в сплавах
Осаждение гексам иинкобальтхлоридо ч

Ход анализа Навеску сплава, содержащую - 2 мг Be, растворяют при
слабом нагревший в 10 мл разбавленной НС1 (1 1), добавляют 3^5
капель концентрированной HNO3 и выпаривают раствор досуха О-та
ток обрабатывают НС1 (1 1) и выпаривают досуха Эту операцию

Остаток растворяют в разбавленной НС1 (1 1), разбавляют водой
до 10—20 мл, осадок кремниевой кислоты отфильтровывают через

10—15 мл насыщенного раствора ЭДТА, 5 мл 10 % ного раствора вин'

К раствору добавляют при перемешивании 1—2 мл насыщенного рас

ргствора реактива до появления оранжевой окраски на границе разде
ла фаз перемешивают и разбавляют водой до 2—3 % ной концентра

осадок на фильтрующий тигель № 3 или 4, доведенный до постоянной
массы в вакуум эксикаторе Осадок переносят в тигель с 0 2 % ным
раствором гсксамминкобальтхлорида Стенки стакана и тиге гь сполас
кивают 2—3 раза промывной жидкостью порциями по 3—4 MI, затем

слруйный насос на 25-30 мин, осторожно впускают через" кран воздух
в эксикатор. Взвешивают тигель с осадком [Co(NH3)6l

[Ве2(СОз)2(ОН)3(Н2О)2] ЗН2О
Фактор пересчета на бериллий — 0 04100, на оксид бериллия — 0,1138
Р е а к т и в ы
Г е к с а м м и н к о б а л ь т х л о р и д [ C o ( N H 3 ) 6 ] C l 3

СоСЬ 6Н 2 О прибавляют 23 мл 2 5 % ного аммиака, 7 4 г хлорида ам
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льд\, прибавляют небольшими порциями 4 мл 30 % ного пероксида во

на водяной бане Добавляют к смеси НС1 (1 ' 1) до кислой реакции,

твор осадок [Co(NH3)6]Cl3 отфильтровывают, промывают и выс>ши
вают на воздухе Готовят насыщенный раствор [Co(NH3)6]Cl3 и, раз
бавляя его, получают 0,2 % ный раствор

Р а с т в о р д л я п р о м ы в а н и я 60 % ный этаноч, на 100 мл

БОР

Определение бора в растворе
Определение в виде бората кагьция Са(ВО2)2

Ход анагиза Раствор объемом 30—50 мл, содержащий -300 мг В2О3,
нейтрализуют по метиловом} красному до слабо красного окрашива
ния затем добавляют еще нескочько капель ледяной уксусной кислоты

Раствор бората переводят в дистилляционную колбу 2 (рис 17),
в колбу 1 на 1/3 вместимости наливают абсолютированный метанол
СН3ОН

чистого оксида кальция В кочбу приемник 4 пересыпают часть навес

10 мл вот,ы
гком СаО о

прока.

ростью 1—3 пузырька в

ститлянионной копбы

Через 30—50 мин вс
лота будет отогнана
танется спабо уксуа-
таток

колбу приемник 4 с

СаО Тигель со см ее



на кипящей водяной бане Остаток СаО в колбе растворяют в малом
количестве СН3СООН и переводят в тигель, колбу смывают уксусной
кислотой в тигель После выпаривания досуха тигель прокаливают при
900 °С в течение 30 мин Охлажденный тигель с остатком взвешивают
под крышкой Остаток СаО в тигле содержит прирост массы вследст-
вие образования Са(ВО2)2

Н3ВО3 + ЗСН3ОН = В(ОСН3)3 + ЗН2О,

2Н3ВО3 + СаО = Са(ВО2)2 + ЗН2О

Фактор пересчета метабората кальция Са(ВО2)2 на борат ион
ВОз+ равен 1,689

натрияДЕозИ ереОакциюИобразоПв^
В(ОСН3)з проводят из слабокислого раствора

Определение можно закончить титриметрически Проводят дистил
ляцию В(ОСН3)з, как описано выше, из 10—20 мл раствора, содержа
щего 5—200 мг В2О3, с 3 мл концентрированной H2SO4 В колбу прием

колбу сДмываИют°е10Кмл \ Н

Р раствора "шОН^Выпаривают растворГнГво"
дяной бане почти досуха Добавляют к остатку немного сухого КОН и

щества окисляются до СО2, а сульфит до SO|~

раств^ороГнйТо м е т а ^ о м ^ а с и о м у до" яв^ислТр'еак^ии иде
реводят в колбу для титрования Кипятят раствор для удаления СО2
и нейтрализуют после охлаждения 0,1 н раствором NaOH (свободным

н о г о ^ б а м ^
1 капле 1 % ного раствора фенолфталеина (в этаноле 70 30) Титруют
0,1 н раствором NaOH до перехода окраски из желтой в розовую
Окраска должна оставаться при дальнейшем добавлении маннита

1 мт 0 1 н раствора NaOH соответствует 6,184 мг Н3ВО3 или
3,482 мг В2О3

БРОМ

Определение бромида в растворе

Осаждение нитратом серебра

ко°нценТр1фованной ШоГ1Т11&бГкшТо^1е1^ДобавляютК

Избы^
ток 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 и нагревают до кипения при

дения, горячий раствор декантируют через 'стеклянный фильтрующий

ГнесколькимиТаплями HNoT ТигелГс^садком сушатТпри 120— Ш°С
в течение 30 мин После охлаждения взвешивают AgBr

Уравнение реакции

NaBr + AgNO3 = AgBr + NaNO3
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Фактор пересчета AgBr на Вг — 0,4255 Все операции проводят при
затенении Мешают С1-, I-, CN-, SCN-

ВАНАДИИ

Определение ванадата в растворе
Осаждение нитратом ртути (I)

Ход анализа Щелочной раствор ванадата нейтрализуют 2 н раство
ром HNO3 Затем раствор нагревают и добавляют избыток 0,1 н рас
твора нитрата ртути (I) Hg 2(NO 3) 2 Образовавшийся осадок Hg 3 \O 4
отфильтровывают через фильтр белая лента и промывают 0,01 н рас
твором нитрата ртути (I) Осадок с фильтром сушат во взвешенном
тигле, озоляют и прокаливают при 650 °С Взвешивают V2O5

2Na3VO4 + 3Hg2(NO3)2 = 2Hg3VO4 + 6NaNO3,

2Hg3VO4 = V2O5 + 3Hg2O

Фактор пересчета V2O5 на ванадий — 0,5602, на ванадат VO^"—
12639
Осаждение нитратом серебра

Ход анализа Щелочной раствор ванадата нейтрализуют 2 н раство-
ром HNO3, нагревают и добавляют избыток 0,1 н раствора нитрата
серебра AgNO3, перемешивают и после охлаждения фильтруют через

Уравнение реакции
Na3VO4 + 3AgNO3 = Ag3VO4 + 3NaNO3

Фактор пересчета ванадата серебра Ag3VO4 на ванадий — 0,1162;
на ванадат VOjj~—0,2621
Осаждение купфероном

Ход анализа К. раствору ванадата объемом -200 мл, содержащему
15 % H2SO4, на холоду добавляют 6 % чый раствор купферона Фильт-
руют осадок через фильтр красная лента и промывают 15 % ным рас
твором H2SO4 Осадок сушат в фарфоровом тигле, озоляют и прока 1и-
вают при 650 °С до оксида ванадия V2OO Фактор пересчета V2O5 на
ванадий-0,5602, на ванадат VO^—1,2639 Мешают Fe, Ti и Zr

Ход анализа К нейтральному раствору -100 мг ванадата в 200 мл до
бавляют 5 г сухого ацетата аммония CH3COO(NH4) и при перемеши

фильтруют через стеклянный фильтрующий ти-ель № 3, промывают го
рячей водой Осадок сушат при 130—140 °С 30—40 мин и взвешиваю^
оксинат состава (C9H6ON)4V2O3 Фактор пересчета на ванадий —
0,1403 на ванадат V O ^ - 0 3164

Осадок можно прокалить до V,O5 Д 1 Я этого оксинат отфитьтро



форовом типе засыпают 1—3 г безводной щавелевой ки

Фактор пересчета V2O5 на ванадий —0.5G02, на

Определение ванадия в феррованадии

Осаждение диантпирилфенилметаном

Ход анализа Растворяют 0,4 г феррованадия в 20 мл разбавтенпой
HNO3 (1 1) Осаждают Fe(III) 10 % ным раствором NaOH, осадоч
отфильтровывают через фильтр красная лента и промывают горячей
водой Фичьтрат с промывными водами доводят в мерной колбе па
200 мл до метки Отбирают 10 0—20,0 мл раствора, разбавляют водо!
до -100 мл, прибавляют 25 мл 96% ного этанола и 15 капель 1 н

30 мин осадок отфильтровывают через фильтр красная лента промы
вают водой с 2 - 3 каплями 1 н HNO3 на 100 мл Осадок сушат озо
ляют и прокачивают в фарфоровом тигле при 650—700°С в течение
30 мин Взвешивают V2OO Фактор пересчета V2OD на 2V — 0,5602 Me
шают Сг (VI) и BilJ"

ВИСМУТ

Определение Bi 3 + в растворе

Осаждение иодидом калия

Ход анашза К счабощеточночп раствору нитрата висмута Bi3+ до
бавчяют сухой иодид катая KI до образования черного осадка Bil3,
затем до растворения его с образованием КВЩ желтого цвета Иодиц
качия добавляют до полного растворения осадка Bil3 Если исходный

^А^^^^^о^щ^^1^у^^^^^^ШоГ^ 1)

осадок BiOI Раствор разбавляют до 500—600 мл и кипятят до полного

раствор ацетата натрия CH3COONa 3H2O до нейтральной 'реакции
(рН перехода 4 2—6 2)

Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель
№ 3 промывают тепчой водой и с\шат при 105—110°С Взвешивают
B.OI
Уравнение реакции компчексования

Bi(NO3)3 + 4KI = КВЩ + 3KNO3,

реакции гидролиза

КВЩ + Н2О = IBiOI + KI + 2HI

Фактор пересчета BiOI на ВИСМУТ — 0 5939

190



Этой методикой можно отделить Bi от РЬ, если его содержание

проводят переосаждение осадка BiOI

Осаждение фосфатом

Ход анализа Разбавляют 20 мл сильно азотнокислого раствора Bi-+

ется осадок, то его растворяют добавчением по каплям разбавченной
HNO3 (1 1) Раствор нагревают до кипения и при сильном переме
шивании добавляют 2 мл 10 % ного раствора Н3РО4 и 3 каши раство

перехода окраски индикатора в желтую Смесь кипятят несколько м i
нут и проверяют полноту осаждения в отстоявшемся прозрачном ра
створе над осадком Через 1 ч фильтруют через фичьтрующий тигель
№ 3 промывают осадок 1 % ным раствором НКО3 Длительного про
мывания еле чует избегать Осадок BiPO4 сушат сначача при 120 °С,
(600°С) М И " п р 0 К а Л И В а Ю Т Н а П 0 Л П 0 М п л а м е н " б>нзеновскои горечки

Bi(NO3)3 + Na2HPO4 = BiPO4 + 2NaNO3 + HNO3

Фактор пересчета BiPO4 на Bi — 0,6878
Осаждением в кислой среде можно провести отдечение Bi от Си

р
и Hg

евиной

Ход анализа К 25 мч раствора пробы, содержащей 50-300 мг Bi3",
добавляют 15 мл 10 % ного раствора тиомочевины CS(NH2)2 Обра
зуется желтый растворимый комплекс с Bi3 +

Нагревают смесь на водяной бане до ооразования темно коричне
вого осадка сульфчда висмута Bi2S3 Реакцию считаю- законченной,
когда раствор над осадком станет бесцветным, на. что требуется —2 ч

вия хлорида в растворе
Взвешивают Bi?S3 Фактор пересчета Bi2S3 на Bi — 0,8130

S - H SMe+

NH2 С = NH + Me2+->NH2 С = NH -f H4-,

дапее при нагревании

SMe+

NH2 С = NH->MeS + NH2 CN + H-r,

образующийся при этом цианамид дачьнейш



Осаждение пирогаллолом
Ход анагиза К кислом\ раствору пробы добавчяют 10 % ный раствор
пирогалчоча С6Н3(ОН)3 в небочьшом избытке Нагревают раствор до

ется желтый кристачлический осадок пирогачлата висмута ВЦС6Н3Оз),
который после краткого кипячения фильтруют через стекчянный филы
рующий тигель > 3 промывают осадок 0,01 н раствором HNO3, а за
тем водой Осадок высушивают при 100—110°С Взвешивают
Bi(C6H3O3) Уравнение реакции

ВЦ\'О3)з -г С6Н3(ОН)3 = Bi(CeH3O3) -f 3HNO3

Фактор пересчета Bi(C6H3O3) на висмут — 0,6295 При осаждении
пирогаллочом должна отсутствовать свободная HNO3

Осаждение тионалидом
Ход анализа Раствор может содержать HNO3, HC1 или H2SO4 Ней
трализуют раствор аммиаком (1 1) или 2 н раствором NaOH до на
чача образования мути Добавляют 3 - 4 мл 2 н раствора HNO3 и раз

Добавчяют четырехкратный избыток 1 % ного раствора тионачида
C12Hi,ONS в этаноче или чедяной уксусной кислсте (раствор этот не

гревают на водяной бане 30 мин изредка перемешивая За это время
образуется лимонно желтый хлопьевидный осадок Если посче отстаива
ния раствор над осадком Bi(Ci2H1 0ONS)3 H2O оказался прозрачным,
то горячий раствор фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель
№ 3 промывают водой, сушат при 100 °С

Фактор пересчета осадка Bi(C1 2H1 0ONS)3 H2O на висмут — 0 2386
Если раствор содержит НС1 или H2SO4 то его нейтрализуют ам

миаком (1 1), как описано выше добавляют 10 мл 2 н раствора H2SO4

L f добавляют^ мл 2™н раствора" NaOH и с т а в я т ^ * вод^^ую баню,
дачее ведут анализ, как описано выше

При длительном нагревании на водяной бане может образоваться
дитионамид В этом случае осадок отфильтровывают через фильтр
красная чента, промывают с>шат в фарфоровом тигле при 100 °С, за

Bio03" Фактор пересчета"^^ н Г ^ — ' 0 , 8 9 7 0 ^

Осаждение купфероном
Ход анализа К 1 н раствору минеральной кислоты содержащему
-100 мг Bi3 +, добавляют почуторный избыток 6 % ного холодного ра
створа купферона (~6 мл на каждые 100 мг ВР+) Тяжелый, хлопы;

рона Фильтр с осадком сушат, озоляют и прокачивают при 700 °С При

концентрированной HNO, выпаривают кислоту и затем снова прока
ливают при 700 °С Взвешивают Bi,O3 Фактор пересчета Bi2O3 на вис-
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MVT — 0,8970 Этой методикой отделяют Bi от Ag, Hg Pb Cd, Sb Cr,
Mn Ni и Со

маскировки мешающих элементов Раствор нейтратизуют аммиаком
(1 1) по фенолфталеину, при этом осадка не должно образоваться
Добавляют 5—10 чл 2 н раствора СН3СООН и 2 г сухого CH3COONa

ЗН2О (буфер) Нагревают раствор до 60 -70 °С и добавляют избыток

труют через стеклянный фильтрующий тигель Л"=> 3 промывают осадок
горячей водой Осадок сушат при 100 °С до кристаллогидрата
(C9H6ON)3Bi H2O или сушат при 130°С до безводного осадка
(C9H6ON)3Bi Фактор пересчета (C9H6ON)oBi H,0 на Bi —0,317',
(C9H6ON)3Bi на Bi — 0 3258

Осаждение меркаптобензтиазолом CjH^S^N

Ход анализа К кислому раствору пробы добавляют избыток насыщен
ного (~5 % ного) раствора меркаптобензтиа^ола и аммиак (1 1) до

стоит °H3OT(4C/H5S°N°) 3Bi "иХсодеражитВ В?[оН) 3 ^ОсздшГотфильтровы^а!»?
через фильтр красная лента и промывают 0 5 % ным раствором реак
тива с 25 % ным NH4OH Осадок переводят с фильтром в фарфоровый

ной HNO3 (1 1) и снова высушивают осадок до полного удаления
HNO3 Затем тигель с осадком прокачивают сначала на глабом а за
тем на полном пламени горелки (600°С) Взвешивают Bi2O3 Фактор
пересчета Bi2O3 на 2Bi — 0,8970

Определение висмута в легкоплавких сплавах Pose и Вуда

Осаждение дифенатом аммония

Ход анализа Растворяют 0 2—0 5 г сплава в 10—15 мл разбавленной
HNO3 (1 1) и полученный раствор дважды выпаривают с HNO3 почти
досуха Выделившийся осадок диоксида олова отфильтровывают через
фильтр белая лента, промывают горячей HNO3 (1 20) и выбрасывают

Фильтрат с промывными водами разбавляют водой в мерной кол
бе до 200 мл Отбирают аликвотную часть 20 0—25 0 мл добавляют
двойной избыток 0 3 % ного водного раствора дифената аммония
(4,0 мл на 10 мг Bi3+) и сухого NH4NO3 (0,2 г на 10 мг Bi3+) Содер

добавляют 1 н раствор NH4OH до помутнения и кипятят 10 мин До
бавляют 2—3 капли раствора метилового оранжевого и к кипящему ра
створу добавляют 1 н раствор NH4OH до появления желтого или оран
жевого окрашивания Раствор выдерживают на юрячей плите 1 ч и
охлаждают до 45 °С Величина рН в растворе должна быть 3 6—4 0
Осадок отфильтровывают через фильтр синяя лента промывают
0 1 % ным раствором дифеновой кислоты (рН 3 5), нагретым до 45"С
до удаления нитрат иона, а затем теплой водой Осадок основного ди
фената висмута сушат, озоляют и прокаливают при 700—800 °С до по
стоянной массы 'Взвешивают Bi2O, Фактор пересчета Bi2O3 на вис
мут — 0 8970
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р д и ф е н а т а а м м о н и я ( Д и ф е н у 2 2/ д и

[ при добавлении по каплям 1 н раствора NH 4 OH и раз

Определение висмута в металлическом олове

Осаждение дифенптом аммония

Ход анализа Растворяют 5,0 г олова в 50 мл концентрированной HNO3>

горячей водой Фильтрат выпаривают до 20—25 мл и осаждают висмут
четырехкратным избытком 0 3 % ного раствора дифената аммония Ра
створ с осадком выдерживают на горячей плите 4 ч и далее ведут анч
лиз, как в случае ставов Вуда или Розе

ВОЛЬФРАМ

Определение вольфрамата в растворе

Осаждение в виде оксида

Ход анализа К 25 мл раствора пробы не содержащей избытка ионов

ми каплями концентрированной HNO3 и выпаривают досуха Выпари-
вание с HNO3 повторяют Растворяют остаток в 1 % ной H2SO4, раз
бавляют раствор водой до 100 мл и кипятят в течение 1—2 ч

Осадку WO3 xH2O дают отстояться фильтруют на фильтр белая
чбнтэ, промывзют 1 % ным рэствором H2SO4 ОСЙДОК с фильтром су

центрированной НС1 добавтягот еще 20 \п НС1 и 1 г сухого Mn(NO3)2

6Н2О на каждые 10 мг W Смесь выпаривают дос\ха и слегка про
каливают Остаток растворяют в 50 мл концентрированной НС1 и вы-

ка Т п5именяютТ-2%н^ Т НС1 К Осадок MO™HO (^фильтровать через ти
гель Г^ча затем его промывают сначала 1—2 % ным раствором НС1,
затем 96% ным этанолом Осадок с типем с\шат при 100— 110°С до
постоянной массы и взвешивают П2\\'О4 Уравнение реакции

Na2WO4 + 2HNO3 = \VO3 -г 2\а\'О3 + Н2О

Фактор пересчета WO3 на вольфрам — 0 7930, на WO2

4~ — 1,0689

Нерастворимые вотьфраматы переводят в раствор сплавлением с NaOrf,

Осаждение нитрата ч ртути (I)

Ход анализа Щелочной раствор вольфрамата нейтрализуют по мети
ловому оранжевому по к а т я м концентрированной HNO3 и кипятят
Для осаждения добавляют раствор нитрата рт>ти [20 г Hg,(NO 3) 2 2H2O,
2 мл НМОз (1 1) и 10 мг HgO на 100 мл воды] Смесь еще раз кипя
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белая лента, промывают 5 % ным раствором Hg 2(NO 3), 2H2O Фильтр

ртути Уравнение реакции осаждения

Na2WO4 -f- Hg2(NO3)2 = Hg2WO4 + 2NaNO3,

2Hg2WO4 = 2WO3 + 4Hg + O 2

Фактор пересчета WO3 на вочьфрам — 0 7930 на \VO4~—I 0689

го щелочных металтов, то осадок на фичьгре сушат с воронкой затед
один, раз промывают 5 % ным раствором НС1 и переводят в тигель дня
дальнейшей работы

Осаждение о оксихинолиноч

Ход анализа К раствору пробы добавляют избыток 4 % ного раствора

разбавленноИйЛИСН3СООНе(1 1™ есл°ираствор бь-л^исчн™ добавляют
1 н раствор ацетата аммония Осадок (C9H6ON)2WO2 отфильтровывают
от горячего раствора на стекчянный фичьтрующий тигель № 3 и про
мывают горячей водой Полноту осаждения определяют по желтому
цвету фильтрата Осадок сушат при 120 °С и взвешивают в виде окси

Осадок можно отфильтровать через фичьтр красная лента промыть

ленно озолить и прокалить при 900 °С до WO3 Фактор пересчета оксл
ната (C9H6ON)2WO, на вольфрам- 0 3647, на WO4~—0,4916 Фактор
пересчета WO3 на вольфрам — 0 7930 на WO^—1,0689 Титриметои

Осаждение бензидинхлоридгидрато ч

Ход анализа К нейтральному нагретому раствору вочьфрамата добав
ляют раствор бензидинхлоридгидрата После охчаждения осадок от-
фильтровывают на фильтр красная лента и промывают водой, содержа

Фактор пересчета3 Wo" на вольфрам —°0 7930

бензидина (NH2 C6H4 C6H4 NH2 М=184 24) и 25 мл кочцентри
ной НС1 в воде и разбавчяют водой до 1 л Для осаждения
WO3 применяют 6 мл этого раствора

Определение вольфрама в ферровольфраме

Осаждение р нафтохинолином
Ход анализа Навеску ферровольфрама 0,25—0 50 г помещают



холодной воды и нагревают до растворения солей Добавляют 30 мл
2 % ного раствора fS нафтохинолина и оставляют при комнатной тем

Осадок отфильтровывают на фил
% о НС1

д фр ф р синяя лента, промыва
2 % ным раствором НС1 до отсутствия иона Fe3+ (проба с кристал
ком K4[Fe(CN)6]) Промытый осадок на развернутом фильтре по
щают в стакан, в котором производилось осаждение, и обрабатыва
его 50 мл 10 % ного раствора аммиака П

ро
фе
фр

бане 20—30 мин и отфильтровывают бумажную массу через фильто
красная лента, промывают ее несколько раз 2,5 % ным раствором ам
миака

По охлаждении к фильтрату добавляют 2 % ную НС1 до рН 3—4

раствора р нафтохинолина Образовавшийся осадок отфильтровывают
через фильтр синяя лента промывают два раза 2 % ным раствором НС1,

помещают в фарфоровый тигель, сушат, осторожно озоляют в му
ьной печи при слабом нагревании (во избежание сублимации воль

р м а ) , затем прокаливают при 600—650 °С Взвешивают WO3 Фактор
ресчета WO3 на вочьфрам — 0,7930

делению°не "мешают" N i ^ Z n ^ M n ^ ^ T ^ P b Te^Zi ' у 'и 'сг БольшиеПко
личества железа отделяют переосаждением В присутствии мочибдена

Р Н а ф т о х и н о л и н Ci3H9N, 2 % ный раствор М= 179,22 Раство
ряют 2 г реактива в 100 мл воды при добавлении нескольких капель
концентрированной H2SO4

Определение вольфрама в сталях, жаропрочных сплавах,
никелевых сплавах и феррониобии

Ход анализа Навеску с т а в а содержащую 15—20 мг вольфрама, ра-
створяют в стакане в 20—25 мл разбавленной НС1 (1 1), окисляют до-
бавкой по каплям концентрированной HNO3, вводят 5 мл концентри
рованной H2SO4 и выпаривают до появления паров H2SO4 После ох
лаждения растворяют остаток в 1 % ном горячем растворе NaOH (до
-100 мл) Нейтрализуют 10 % ным раствором щавелевой кислоты и
добавляют ее избыток 5 мл Нагревают до кипения, добавляют к горя
чему раствору 10—25 мл 10 % ного раствора комплексона III для мае
кировки (комплексования) сопутствующих элементов Нейтрализуют
раствор 1 % ным раствором NaOH до рН 4 7—5,0 по универсальной ин
дикаторной бумажке При появлении мути раствор нагревают до ее
исчезновения После охлаждения раствор разбавляют до ~70 мл, до

ацетонГ и выдерживают' 3—4™ч на "водяной бане при 55—60 °С (не
выше') до полного осаждения оксината вольфрама Осадок отфильт

холодней?'г" н ^ С ^ з а т е м - 5 0 мл горячей воды Осадок с тиглем су



шат при 120 "С в течение 1 ч После охла
вольфрама состава (C9H6ON)2WO2 Факто
0,3647

Определение проводят в присутствии Fe Cr Mn, Ni Co, V (IV)
Ванадий (V) восстанавливается до ванадия (IV) щавелевой кислотой
при нагревании и прочно комплексуется кочпчексоноч III Мешает и

Определение Ga3+ в растворе

та аммония NH4NO3 и аммиак (1 1) по капля\Гдо Запаха *до рН 5 -
6) Выпавший осадок Ga(OII) 3 отфильтровывают через фильтр красная
лента и хорошо промывают водой Осадок в фарфоровом тигле сушат,
озоляют и прокаливают при 950 °С до Ga2O3 Необходимо избегать
присутствия восстанавливающих веществ, не допускать прокачивания

Ga2O Промывная вода должна быть свободна от хлоридов, так как
GaCl3 также летуч Взвешивают Ga2O3 Осадок гигроскопичен Уравне
ние реакции осаждения

GaCl3 + 3NH4OH = Ga(OH)3 + 3NH4C1,

реакции прокаливания

2Ga(OH)3 = Ga2O3 + 3H2O
Фактор пересчета Ga2O3 на 2Ga — 0,7439

Ход анализа Минеральнокислый раствор пробы разбавляют до 100—-
200 мл и добавляют избыток 4 % ного ацетатного раствора о оксихи
нолина Нагревают до 70—80 °С и добавляют по каплям аммиак (1 1)
до нейтральной реакции по универсальной индикаторной бумажке Не
большой избыток не мешает осаждению Оставляют на водяной бане
на 1 ч Осадок отфильтровывают через фильтрующий тигель N"° 3 про
мывают сначала горячей водой, затем холодной Сушат при 130 °С до
постоянной массы Взвешивают оксинат галлия Ga(C9H6ON)3 Фактор
пересчета оксината галлия на галлий равен 0 1389

Можно осадок растворить в 2 н НС!, добавить избыток 0 1 н ра-
створа бромата калия КВгО3, и после добавки иодида калия оттитро
вывают избыток бромата 01 н раствором тиосульфата натрия
Na2S2O3

Добавляют смешанный индикатор тимоловый синий и бг-омтимочовый

оставляют на водяной бане на 1 ч и далее веду г аначиз как описано

РТСТ в о р ы
о О к с и х и н о л и н C 9 H 7 ON, ацетатный, 4 % ный М= 145,16 Раство



добавком по капчям СНзСООН

бромти юлового синегс

(1 1)

20 м
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ч этаноча

е 10 с
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Осаждение купфеооном

Ход анашза К нейтрачьночу раствору сучьфата галлия добавчяют 2 н
раствор H2SO4 до 200—300 мл и холодный (20 СС) 6 % ный раствор
купферона На 100 чг га ч т я применяют 06 г купферона Через неко
торое время фичьтр}ют через фичьтр красная чепта и к счабомутному
фнчьтратч добавтяют еще 1—2 мч раствора купферона Этот раствор
снова фичьтруют через тог же фичьтр Если фчльтрат не прозрачный,
осаждение повторяют Осадок промывают 2 н раствором H2SO4 при

так как GaCl3 летуч Осадок в фарфоровом тигле сушат озочяют и
прокачивают при 950 °С до GanO3 Осадок гигроскопичен' Фактор пе
ресчета Ga2O3 на 2Ga — 0 7439

ГЕРМАНИЙ

Определение германия Ge4+ в растворе
Осаждение в виде трипирокатехингер маната

Ход анашза К 15 мч раствора содержащего 0 5—20 мг Ge 4 + , прибав
ляют 5 мч 10% ного раствора пирокатехина, 2 мл 5 % ного раствора
сучьфата натрия Na2SO4 10Н2О дчя чучшей коаг>ляции осадка и 8 мч
ацетатного буферного раствора с рН 4 К смеси при перемешивании

рез 15—30 мин осадок отфичьтровывают через стеклянный фичьтрую
щий тигечь № 3 или 4, промывают 2 раза порциями по 5 мл воды,
1 раз 3 чч 96% ного этаноча Сушат прл 100—110 °С до постоянной

[Ge(O,C6H4]3 Фактор пересчета на Ge —0,08347 Метод применяют

Р е а к т и в ы

и 0 364 г о фенантрочина в 50 мч воды, поч^ченные растворы смешива

Б у ф е р н ы й р а с т в о р с р Н 4 Смешивают равные объемы
1 н раствора ацетата натрия CH3COONa 3H2O и 1 н раствора уксус
ной кисчоты СНзСООН

ЖЕЛЕЗО

Определение железа Fe3+ в растворе
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ся Fe3O4 Прокаливание можно вести на бунзеновской горелке

аммонийных солей Для отделения от Mg 2 + проводят переосаждение

Мешают анионы образующие осадки (РО^", A s O ^ , SiO^") и раст

воримые комщексы (F-, Р 2 О ^ , С 4 Н 4 О ^ )

Осаждение гидроксида Fe(OH) 3 возможно ^ также уротропином,

вен 2 3—4 1

Фактор пересчета Fe2O3 на 2Fe —0,6994

Осаждение о оксихинолином

жащем 20 % уксусной кис юты на хотоду содержание СН3ССЮН дол-
жно быть не ниже 15 % Тартрат в растворе не допускается

в а ц е т о З * раствора* о^ксихГиолина^Осадок оксиТнаТаЛЬ1(СГ

9Н6О™ГзГе
отфичьтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промы-
вают горячей водой и сушат при 120 °С до постоянной массы Можно

в фарфоровом тигле, озолить и прокалить при 700 °С до Fe2O3 (не вы
ше') Фактор пересчета оксината (C9H6O4)3Fe на Fe — 0 1144 оксида
Fe2O3 на 2Fe — 0 6994

Для титриметрического опредетения растворяют осадок в 2 н НС1,
добавляют 10—15 мл концентрированной Н3РО4 и разбавляют до 200 мл
водой Датее добавляют 2—3 капли 0,2 % ного отаночьного раствора

до^перетод^краснои окраски^в^желтую^и^еще и^ыток^ромид^рома^га

тиосучьфата натрия Na2S2O3 добавляя в конце титрования 2—3 мт
0,5 % ного раствора крахмала 1 мл 0 1 н раствора КВгО3 соответству-
ет 0 4654 мг Fe
Осаждение купфероном

Ход анализа К слабокистому раствору Fe 1 + при помешивании добав
ляют на холоду 6 % ный раствор купферона При этом образуется
красный хлопьевидный осаток Есчи посте отстаьвання в прозрачном
растворе от добавтения капай раствора купферона образуется белая
муть, то это означает, что осадителя добавлено достаточно Через 15 мия
осадок отфичьтровывают через фитьтр красная лента

Осадок промывают холодной водой затем на фитьтр впивают не
скочько раз аммиак (1 11, чтобы удалить избыток осадитетя после

тигле озоляют и прокаливают при 700°С до Fe2O3 Фактор пересчета
Fe2O3 на 2Fe — 0 6994 Избыток кислоты не мешасг определению Дчя

Осаждение а нитоозо р нафтолом

добавлением нескольких капель НС1 (1 1) Добавчяют равный объем
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50 % ного растворч уксусной кислоты Для осаждения добавляют из
быток 2 % ного раствора а нитрозо р нафтола в 50 % ной СН3СООН
при перемешивании на холоду (20 °С) Через 6—8 ч осадок отфильт
ровывают через фильтр красная лента и промывают 50 % ной уксусной
кислотой, а затем холодной водой Осадок переносят с фильтром в
фарфоровый тигель добавтяют равное количество й

a 2Fe —0,699 i

Концентрация СН3СООН должна строго соб

держивают до образования осадка (6—8 ч)

ЗОЛОТО

Определение Аи 3 + в растворе

Ход анализа К слабокислому раствору Аи34

ют на водяной бане несколько часов Выпадает коричневый осадок эле
ментного золота Отстоявшийся раствор над осадком испытывают одной

фильтровывают через фильтр красная лента, промывают 0,1 н НС1

2AuCl3 + 3Na2SO3 + 3H2O = 2Au + 3Na2SO4 + 6НС1,
2AuCl3 + 3Na2C2O4 = 2Au + 6NaCl + 6CO2

Для больших количеств золота чаще всего используют в качестве

Осаждение меркаптобензтиазол'ом
Ход анализа Из нейтрального раствора пробы осаждают Аи3 + избыт
ком насыщенного (~5 % ного) этанольного раствора очищенного мер
каптобензтиазола Выпадает желто белый осадок состава Аи (C7H4NS2)3
Осадок содержит осаждающий реактив и должен прокаливаться до A i
Осадок отфильтровывают через фильтр красная лента, промывают го
рячей водой, сушат, добавляют 2—3 кратное количество щавелевой кис
лоты, озоляют и прокаливают при 800 °С Взвешивают золото

иод

Определение I- в растворе
Осаждение нитратом серебра
Ход анализа К раствору пробы объемом 150—200 мл добавляют 1 —
2 мл разбав пенно» HNO3 (1 1) и 0 1 н раствор нитрата серебра AgNO3

хчопьевидного осадка При размешивании нагревают смесь до кипения
и оставтяют на 2—3 ч в темноте для остывания Раствор декантирую^
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жащей несколько капель HNO3, затем водой без HNO3 и наконец эт
нолом Сушат при 120—130 °С Взвешивают Agl

Nal + AgNO3 = Agl + NaNO3

Фактор пересчета Agl на иод —0,5405
Осаждение хлоридом палладия
Ход анализа К. раствору пробы добавляют 1 г сухого NaCl и неско,
ко капель концентрированной НС1 Нагревают раствор до 70 °С и м<
ленно добавляют 25 мл 0,2 н раствора хчорида палладич PdCl2 CMS
оставляют на 24 ч при 40 °С, затем фильтруют через фильтрующий -
гель № 4 промывают водой Сушат 1 ч при 100 °С Охлаждают

Уравнение реакции
2NaI + РЬС12 = РЫ2 + 2NaCl
Фактор пересчета Pdl 2 на иод — 0,7046
При 100 °С соединение Pdl 2 вполне устойчиво, при более высо!

температуре может произойти потеря иода

N 0 7 и SO}~

Определение иодата Ю~ в растворе

Осаждение нитратом серебра
Ход анализа В слабо сернокислый раствор ио/
стый газ SO2 для восстановления иодата до иод)
пускают ток СО2 для удаления избытка SO2 и д «,
раствора нитрата серебра AgNO3 Исходный раствор должен быть ела
бо сернокислым, перед введением осадителя (AgNO3) добавляют 5 MI
концентрированной HNO3 Далее ведут определение иодида, как описа-
но выше Фактор пересчета Agl на Ю^"—0,7450

Определение периодата \Oj в растворе

Осаждение нитратом серебра

Поскольку реакция протекает замедленно, во время восстановления ре
акционную смесь нагревают Далее ведуг определение как иодат иона.
Фактор пересчета Agl на IOJ" — 0 8131

Определение 1п3+ в растворе
Осаждение аммиаком
Ход анализа К горячему раствору пробы, содержащему нитра
мония добавляют аммиак (1 1) до рН 5—6 по универсальной
каторной бумажче Осадок In(OH) 3 после короткого отстаивани



фшьтром сушат, озоляют и прокачивают при 950 °С до 1п?03

In (NO3)3

 J r 3NH4OH = In (OH)3 + 3NH4 NO3,
2In(OH)3= In 2 O 3 -f3H 2 O
Фактор пересчета In2O3 на 2In — 0 8271

дят осуждение Те^нисты^амм'онием (ЫОН4Г2ТвЮмГбоамТмиач°номР?ас
творе содержащем тартрат Осадок сульфида Ir^Si отфичьтровывают
через фильтр красная лента промывают водой растворяют в HNO3
(1 1), затем осаждают аммиаком (1 1) и ведут определение как опн

добавляют^ г ацетатГнатрия СНзСОШа шТо"^ 2 м^ТедяноТуксус'
ной кистоты, датее разбавляют его горячей водой до -200 мл Если
содержание 1п3х<^20 мг, то разбавляют раствор до меньшего объема

ком При частом перемешивании дают смеси остыть в течение 2—Зч
и отфильтровывают осадок оксината индия через стеклянный фильтр;,
ющий тигель № 4 Осадок промывают сначача горячей водой, затем

Су^аГосадоГпр'Г^ОТ. ^мвеши^юТо^^^^^
аК0?адоГ™натаСИиндияИНможно растворить в 10-15 % ной НС1 и

опреде шть индий броматометрически 1 мл 0,1 н раствора брочата
катя КВЮз соответствует 0,9575 мг индия

КАДМИИ

Определение Cd2 + в растворе

Осаждение гидрофосфатом аммония (NH4)2HPO4

Ход анашза К 100 мл нейтрального раствора пробы при 60 °С добав

О^адо^отфичьтровТвают через "стеклянный ф^пьтр^щиТ Тигель JvT^

при Ю̂ОХ и взвешивает фао3сафатеСкадмиГаммоСнмНсТ(НН4)Р04 ^ О ,
Уравнение реакции

CdSO4 + (NH4)2 HPO4 = Cd (NH4) PO4 + NH4HSO4

Фактор пересчета Cd(NH4)PO4 H2O на кэдмий — 0 4617
Просушивание при 100 °С пооводят короткое время до достижения

постоянной массы Излишняя сушка ведет к частичной потере Н2О при
более высокой температуре начинает теряться NH3 Можно осадок
Cd(NH4)PO4 отфильтровать на фичьтр бетат чента промыть высу
шить при 120 °С и прокалить при 900—1000 °С до пирофосфата кадмия
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шрофосфата Cd2P2O7 t

пиридин роданидом

Ход анализа К 100 мл холодного нейтрального раствора пробы до
бавчяют 0 5—1 г сухого роданида аммония NH4SCN и избыток (10—
•' 1л) пиридина C5H5N Выпадает медленно осадок комплекса состава

чу4) (SCN)2

" :ли осаждение проводить при нагревании до 50 °С, то образуется
екс состава (CdP>2) (SCN)2 Осадок образуется немедченно При
гшивании дают раствору остыть Осадок отфильтровывают через

сначача водой" с" 0,5 % объема пиридинТи ОЗ^/о^ОДанида ам
затем 4 - 5 раз 25 % ным раствором этанола (25 мт этанола,

воды 2 мл пиридина и 0 1 г роданида аммония) Далее промы
• 1—2 раза абсо потным этанолом, в котором находится пиридин
|л на 10 мл), и наконец 5—6 раз эфиром с 2 к а т я м и пиридина

омывания обращают особое внимание, чтобы не раствори1

1вают Уравнение реакции

CdSO4 + 2\Н 4 SCN -I- 4Py = (CdP}4)(SCN)2 + (NH4)2SO4

Фактор пересчета (CdPy4) (SCN)2 на кадмий — 0 2063, (CdPy.)
(SCN)2 равен 0 2909

Ход анализа К нейтральному или слабокислому раствору пробы до
бавчяют сухой карбонат натрия до начата образования м\ти которою
растворяют добавлением по каплям СН3СООН (11) Раствор нагре

синат кадмия Cd(C9H6ON)2 1,5 Н2О Фактор пересчета сксината кадми
на кадмий — 0 2629

Осадок оксината можно растворить в 2 н растворе НС1 и зако }

чить определение броматометрически. Для этого к раствор) оксината
2 н НС1 добавляют 2—3 капли 0 2 % ного этанольного раствора меп

2 г сухого иодида калия и титруют обратным методом избыток броми;

0 5 % ного раствора крахмала 1 мл 0 1 н раствора бромид бромат



Ход анализа Раствор пробы объемом -150 мл, содержащий 100—
200 мг Cd2+, нагревают на водяной бане несколько минут и при пере

(11) ичи 1 н раствором NaOH до образования белого хтопьевидного
осадка Раствору с осадком хинальдата кадмия Cd(CioH602N)2 дают

шат при 125 °СЯТи "взвешивают "ф^кт^Тер^счета^иначьдата 0 3 кадмия
Cd(C u H e O 2 N) 2 на кадмий равен 0 2462

Х и н а ч ь д и н о в а я к и с л о т а HC10H6O2N 2Н2О М —209 20 При
меняют 3 3 % ный водный раствор хинальдиновой кислоты Раствор

Осаждение антраниловой кислотой

пробы "со Ш0 мг аС^+ТТдоб°авКлИяютИ20 мл 3М% H O I T раствора антран^
ловой кислоты Смеси дают остыть в течение 1 ч и фильтруют через

этаночом Осадок антранилата кадмия Cd(C H 6O 2N) 2 с>шат при 105—
110°С и взвешивают Фактор пересчета Cd(C 7H 6O 2N) 2 на кадмий —
0,2922

Определению мешают Си Ni, Co, C1-, СН3СОО- и большие коли

Осаждение меркаптобензтиазолом

Ход анализа К раствору пробы добавляют аммиак (1 1) в избытке,

Взвешивают меркаптобензтиазолат кадмия Cd(C H 4NS 2) 2 Фактор пе
ресчста на кадмий — 0 2527

Определение кадмия в магниевых сплавах

Осаждение диэтилдитиофосфатом никеля

Ход анализа Растворяют 0 2—0,5 г сплава в 15 мл разбавленной H2SO4

(1 5) и добавчяют несколько капечь разбавтенной HNO3 (1 1) При
содержании значительных количеств циркония в сплаве вводят еще 2—
3 мл HNO3 (1 1) После охлаждения к раствору добавляют 15 мл 0 05 н
раствора диэтитдитиофосфата никеля [(C2H,O)2PSS],Ni Через 1 ч оса
док диэтилдитиофосфата кадмия отфильтровывают через стеклянный
фичьтр\ющий тигечь № 3 промывают насыщенным водным раствором
диэтичдитиофосфата никеля и сушат до постоянной массы при 105 °С
Фактор пересчета [(C2H5O)2PSS]2Cd на кадмии — 0,1588

Определяют до 0 05 % Cd и более Не мешают Zn и А1
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Определение кадмия в медных сплавах

Осаждение диантипирилметаном

Ход анализа Растворяют 0 1—0,2 г сплава в 5 мл концентрированной
НЧОз, добавляют 3 мл концентрированной H2SO4 и выпаривают до на

лаждения добавляют 80 мл воды, 0,5 г диантипирилпропилметана
(ДАМ), нагревают почти до кипения и сразу же вводят 20 мл нагре
того 10 % ного раствора бромида калия КВг Образуется осадок тетра
бромкадмиата диантипирилметана (C2 3H2 4O2N4)2H2[CdBr4] Для полно

больших количеств Fe3+ оставляют на 3 ч) Осадок отфильтровывают

ре сначала 0,5 н раствором H2SO4, содержащим 1,5 % КВг и 0 5 %
ДАМ, затем 0,1 н раствором НС1, содержащим 0,5 % КВг и 0,2 % ДАМ
Высушивают осадок при ПО—120 °С Цвет осадка должен быть белым

ы е т а н Г ф ^ к т о ^ ^ е с ч ^ а на'кадмий*0- оТзб7 р О м к а д м И а т Д и а н т и п и Р и л

Для отделения от мешающих металлов осадок на фильтре раст-
воряют в горячей 1 н H2SO4, доводят ею же объем до ~ 8 0 м л прибав

пошостью растворяется) Добавляют 10 мл 10% ного раствора КВг и

КАЛИИ

Определение К+ в растворе

Осаждение перхлоратом

НСЮ?— по 9 м / н а 1 i^KCl Раствор выпаривают на песчаной" бане

водой, добавляют немного НСЮ4 и снова выпаривают досуха Остаток
после охлаждения смачивают 15 мл 96 % ного этанола, содержащего
0,2 % НС1О4 Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий

кости Осадок КСЮ4 высушивают при 130 °С и взвешивают Уравнение
реакции

КС1 + НС1О4 = КСЮ4 + НС1
Фактор пересчета КС1О4 на калий - 0,2822
2 К раствору пробы добавляют избыток НС1О4 (1 мл 70 % ной

НСЮ4 на 300 мг калия) и выпаривают раствор при 300 °С досуха Стен

и нагревают 2—3 мин Посте охлаждения осадок отфильтровывают че
рез стеклянный фильтрующий тигель № 4 Остаток на стенке стакана
обмывают водой и выпаривают досуха Смачивают смесью п бутанола
и этилацетата и переводят на фичьтр Промывают на фичьтре малыми
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Взвешивают КСЮ4 Фактор пересчета КС1О4 на качий — 0,2822

Осаждение тетрафени гбораточ натрия

Ход анализа К раствору пробы, имеющей рН от 3 до 6, нагретому д
40—60 С добавчяют полуторный избыток 3 /Q НОГО ВОДНОГО раствор
тетрафенилбората натрия Na[B(C 6 H 5 ) 4 ] Посче охчаждения осадок о-
фильтровывают через стекчянный фичьгр\ющий тигечь JV° 3 или

" ' -I 3 % н
натрия приготовченном на насыщенном р 1створе тетрафсничбората
калия) Осадок сушат при 105—130 °С и взвешивают К[В(С 6 Н 5 ) 4 ]
Осадок \стойчив при нагревании до 265 "С Фактор пересчета
К[В(С 6 Н 5 ) 4 ] на качий — 0,1092

Определению не мешают Li+, Na+, Mg'+, Ca2+ Ba2+, Cd2+, Cu2+,
Mn2+, Pb2+, Co2+, Ni 2 + , Zn2+, Fe (II и III), Cr 3 +, Al3*, As3+, Sb3+,
Sn (IV) Ti4+ и UO>+ Мешают N H ^ , Ag+ Hg+, Tl+ и Th4-
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Определение калия в стекле

Осаждение тетрафенилборатон натр

Ход анализа Смачивают 0 3—0,5 г

ванной HF перемешивают ПЧЭТИНОЕ

с>хому остатку добавляют 20—25 м
раствора фенолфталеина, накрываю

сонцентриро-

Г 1 к Н и О с л О о т ы Р О К

о 0,1 % ного



зового окрашивания После этого добавчяют избыток СаО 0,3—0,5 г

времени перемешивая Фильтруют через фильтр белая лента, осадок

ция СаОТ

в

е1Пл воды а Ю Т ^ Г ° Р Я Ч И М Р а с т в о Р о м г 0 К С ИДа каль
Фильтрат и промывные воды нейтрализуют 2 н НС1 до обесцве

д 0 40—45 мл при содержании К> 15—20 мг Добав1яют каплю 0,2 % но
го этаночьного (60 40) раствора метитового красного и 10 % ную ук

60 "С и осаждают калий рассчитанным количеством' 1 % ного раствора
тстрафенилбората натрия с 5—10 % избытка Через 3—5 мин после

фи чьтруют через стеклянный фильтрующий тигель <№ 4
Осадок переносят на фильтр, хорошо отсасывают и промывают 5—•

7 раз малыми порциями (по 0,5—1 мл) холодной воды, добавляя но

пр'и П°0—"зО°СС1в "тление 30Сам"нВЭи Т з в е ш и ^ ю ^ ^ е т р а ^ а т катия
К[В(С 6Н 5) 4] Фактор пересчета на калий-0,1092

Определение калия в стекле
с применением комплексона III

Осаждение тетрафенилборатом натрия

Ход анализа В платиновой чашке смачивают водой 0,1—1 г тонко ра
стертого стекла прибавляют 5—10 мл концентрированной HF и 1 мл
72 % ной НС1О4 Выпаривают смесь досуха на песчаной бане После
охчаждения еще раз выпаривают с 1 MI НС1О4 досуха

Сухой остаток растворяют при нагревании в 20 мл 5 % ного раст
вора комплексона III Если требуется, полученный раствор фильтруют,
фитьтр промывают водой, фичьтрат доводят до —90 мл добавчяют
3 капчи 0,1 % ного раствора бромкрезолового пурпурного нейтрализу
ют 1 н раствором NaOH до п\рпурного окрашивания (рН 6,5) и ох

Для осаждения качия прибавляют при перемешивании к раствору

в 50 мл воды Через 3 мин после осаждения перемешивание прекраща

ют через стеклянный фичьтрующий тигель № 4, промывают на фичьтре
8—10 раз порциями по 3 мл насыщенного раствора тетрафеничбората
калия и затем 1—2 мл воды Осадок сушат при 120 °С в течение 1 ч и
взвешивают Фактор пересчета К [В (С6Н5)4] на калий— 0,1092

Для определения поправки на содержание калия в реактивах про
водят холостой опыт так же, как и анализ пробы, добавляя непосред
^ ™ н н о

с

п е Р е д ° ^ * д ^ м 5 ° М Л Т 0 Ч Н 0 ° ' 5 % Н 0 Г 0 Р а с т В 0 Р а х л ° Р и Д а

(кроме SiO2, B2O3 и щелочных метатчов) не дочжно превышать 100мг

Определение калия в силикатах

Осаждение дипикрилачинои
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концентрированной НС1, размешивают платиновым шпателем и снова
нагревают на песчаной бане для уда тения НС1 (но не досуха) Прибав

Отбирают 10 0—50,0 мл порченного раствора, выпаривают до
~8 мл и к горячему раствору добавляют 2 мл свежепрофильтрованно

что >казывает на присутствие < 0 01 г оксида калия К2О, то добавля-
ют еще от 2 до 6 мл раствора реактива, в зависимости от количества

ют д^пикрилГми^аТ^алия^Фа^тор^пересчета Тна калий — 0 08190 "

Определение калия в шамоте
Осаждение тетрафенилборатом натрия

нием с 8—10 кратным количеством смеси хлорида аммония и карбона

ют до 50—60 мл водой, кипятят 30 мин и выпаривают до ~40 мл Смесь
фильтруют через фильтр белая лента, фильтрат собирают в мерную
колбу вместимостью 100 мл и разбавляют водой до метки

Отбирают аликвотную часть раствора, содержащего 0,2—0,5 % ок
сида калия КгО и определяют калий осаждением тетрафенилборатом
натрия при рН 2 или рН 6,5 в присутствии комплексона III (см выше)

КАЛЬЦИИ

Определение Са2+ в растворе
Осаждение оксалатом

Ход анализа К раствору пробы добавляют несколько капель концен-
трированной НС1 и разбавляют водой до 100—200 мл Кипячением от
гоняют СО2 и добавляют 3 г с>хого оксалата аммония (NH4)2C2O4 H2O
Нагревают раствор до 70 °С добавляют 2—3 капли 0,2 % ного раство
ра метилового красного и по каплям аммиак (1 1) при перемешивании
до перехода красной окраски индикатора в желтую Для кристалли

через стеклянный фильтрующий тигель Л° 3 Оса ток заметно растворим
в воде, поэтому его промывают 1 % ным раствором оксалата аммония,
затем переводят на фильтр и промывают до отрицательной реакции на

при 100—105 °С Температуру сушки выше 110°С превышать нельзя,

нсГтерятьРводу ^з^штают^^С^яЪ^^ °К С а Л а т а М ° Ж е Т ч а с т и ч

СаС12 + (NH4)2C2O4 = СаС2О4 + 2NH4C1

Фактор пересчета СаС2О4 на кальций — 0 2743
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Осадок можно отфильтровать через фильтр синяя лента, промыть

взвешивают Фактор пересчета СаО на кальций — 0,7147

СаС2О4 после промывания на фильтре № 3 растворяют в разбавленной
H2SO4 (1 1) Промывают фильтр водой, разбавляют раствор до
-200 мл, добавляют H2SO4 (1 1) до общего объема 10 MI, нагревают
до 80—90 °С и титруют 0,1 н раствором перманганата катая КМпО4
до появления устойчивого розового окрашивания 1 мл 0 1 н раствора
КМпО4 соответствует 2,004 мг кальция

Осаждению мешают посторонние катионы кроме щеточных метал-

даютсяМВпИис ^таии^агаия тс5ж м и е в Г т Т Г а Т м ^ ч ^ г о ™ ™ ^
рачьного раствора Наилучшее разделение кальция и магния происходит

Определение кальция в алюминиевых сплавах

Осаждение оксалатом аммония
Ход анализа Растворяют 5—10 г сплава (при содержании >0,1 °/о
ка шция берут 1 г) в 150 MI 20% ного раствора гидроксида натрия
NaOH в стакане вместимостью 800 мл Когда пройдет б\рная реакция,
раствор нагревают до полного растворения сплава, что узнаётся по
прекращению выделения пузырьков водорода Раствор разбавляют до
500 мл, прибавляют 10 мл 10 % ного раствора карбоната натрия Na2CO3
или 5 мл 10 % ного раствора гидрофосфата натрия Na2HPO4 Hepac
творившемуся остатку дают осесть, раствор фильтруют через фильтр
синяя лента и промывают осадок 1 % ным горячим раствором NaOH
с добавлением Na2CO3 или Na2HPO4 Фильтрат выбрасывают

Осадок на фильтре растворяют в 30 мл горячей НС1 (1 1) и 2—
3 мл концентрированной HNO3, собирая раствор и промывные воды в
стакан, в котором производилось растворение сплава Поточенный рас
твор упаривают до 80—100 мл, добавляют к нему 10 мл 50 % ного рас
твора лимонной кислоты, нагревают до 70—80 "С, прибавляют 10 мл

бромфенолового синего и нейтрализуют раствор аммиаком (1 1) по

0,1 % ным холодным раствором оксапата аммония Фильтр с осадком
в фарфоровом тигле сушат, озоляют и прокаливают при 1000—1100 °С
Взвешивают СаО Фактор пересчета СаО на кальций — 0 7147

Определение кальция в магниевых сплавах (0,05—2%)

Ход анализа Растворяют 0,5—1,0 г сплава в 20 мл разбавленной H2SO4

через большой двойной фильтр белая лента и промывают 10—12 раз
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о Р объема60—во
НС1 (1 1) побавленнои НС1 (1 1) по метиловому оранжевому, прибавляют 50 мл

25 % ного раствора х торила аммония NH4C1, 4 мл НС1 (1 1), 70—80 мл
насыщенного раствора оксалата аммония (NH4)2C2O4 и нагревают поч
ти до кипения Горячий раствор нейтрализуют аммиаком (1 1) до по

3—4 ч Осадок отфильтровывают через два фильтра белая лента и
промывают 8—10 раз хочодным 1 % ным раствором оксалата аммония

Осадок оксалата растворяют на фильтре в 30 мл НС1 (1 1), фильт
рат и промывают, воды собирают в стакан, в котором велось осажде
ние, филыр промывают 4—5 раз горячей водой

Фильтрат нейтрализуют аммиаком (1 1), прибавляют 5 мл 50%
ного раствора хлорида аммония, 4 мл НС1 (1 1), 10-15 мл насыщен

выпавший осадок оксалата кальция отфильтровывают через два фильт
pi белая лента, промывают 6~—о раз холодным 1 /о ным рзствором ок

нГкальций — ч

0 > 7 1

3

4

в

7

е ш и в а ю т о к с и д к а л ь ц и я а актор перес шта

Определение можно закончить перманганатометричсски Для этого

порцией воды затем горячим 10 % ным раствором серной кислоты

ШС%енойГОНе

2^О4Рараствор разбавляют Эдо °1>50—200 "мл^нагревают до
80—90 °С и титруют 0 05 н раствором перманганата калия КМпО4 до

твора КМпб4 соответств\ет 1 002 мг кальция

КОБАЛЬТ

Определение Со 2 + в растворе
Осаждение гидрофосфаточ аммония

Ход анализа Нейтральный, свободный от аммонийных солей раствор
нагревают до 90 °С и добавляют десятикратное количество с>хого гид
рофосфата аммония (NH4)2HPO4 перемешивают и оставляют на 30 мин

№ 4 промывают 0,5 % ным раствором (NH4)2HPO4, затем 65 % ным
этанолом и наконец эфиром Осадок Co(NH4)PO4 H2O высушивают в

CoSO4 + (NH 4) 2 HPO4 = Со (NH4) PO4 + NH4 HSO4

Фактор пересчета Co(NH4)PO4 H2O на кобальт — 0,3102

опис?ноДвышеОЖзатемТФпод"ши?ьЬ м о м т Г Т Прокалит"1 п р ^ Ш О ^ С " д о
пирофосфата кобальта Со2Р2О Уравнение реакции прокаливания

2Со (NH4) РО4 = Со2Р2О- + 2NH3 + Н2О

Фактор пересчета Со2Р2О на кобальт — 0,4039
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Осаждение пиридин роданидом
Ход анализа К 80 мл раствора, содержащему -100 мг Со2^, добав

ляют 0 5 г роданида аммония NH4SCN и нагревают до кипения Добав

д а н и д н о г ^ к о ш л е к с а Т о ^

охлаждают (20 °С), фильтруют через стеклянный фильтрующий тигечь

85 мл воды 13 мп 96 % ного 'этанола и 2 мл Pv с 0 1 г NH4SCN, затем

ром с несколькими каплями Ру Осадок сушат в вак\\м эксикаторе
10-15 мин и взвешивают [СоРу4] (SCN)2

Уравнение реакции
CoSO4 + 2NH4 SCN + 4Ру = [СоРу4] (SCN)2 + (NH4)2 SO4

Фактор пересчета [СоРу4] (SCN)2 на кобальт— 0,1192 Мешают

Осаждение о оксихинолином

щий ацетат аммония, нагревают до 60 °С и добавляют небольшой из

стеклянный фильтрующий тигечь № 3 и промывают горячей водой

коСбалиаУС0

а(ТС9НбИ(Ж)2 г н ^ При нагр^'вании^выше 115™C начинается

0°1538Я В 0 Д Ы Э К Т е С Ч е Т Э К Н Э Т а К° Ч Ь Т а Н Э а 1 Ь Т Р а В Е Н

После растворения осадка в 2 н НС1 опредечение можно закон
чить оромзтометрически 1 мл 0,1 н растворз бромзта калия 1\огОз
соответствует 0 7367 мг кобачьта

Мешают А13+, Bi3+, Fe 3 + и Ni2+

Осаждение а анитрозо В нафтолом

Ход анализа Слабокислый раствор, содержащий ~25 мг Со2+, упари
вают до 10—20 мл и после охлаждения добавляют 5—10 капель 30 %
ного пероксида водорода Н2О2 Добавляют 2 н раствор NaOH до
осаждения Со(ОН)3 Добавляют 10-20 мл ледяной уксусной кислоты

-гО^^^до^вляюТТо—Я2О°СмлК2'°/о ногО

В раствора а нитрозо М а ф

р р ф р у р

коб'атьта'состава Со^НеОДМ)" 2W? Фактор^ер^есчетГна кобальТ—
0 09639
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Этой методикой отделяют Со от Ni, Zn и А1 Мешают большие

а Н и т р о з о р н а ф т о л CI0H7O2N Молекулярная масса 173 17
Готовят 2 % ныи раствор Для этого путем взбалтывания растворяют
4 г реактива без подогревания в 100 мл ледяной уксусной кислоты и

Осаждение антраниловой кислотой

Ход анашза Раствор пробы (нейтральный или слабокислый) нагрева
ют, разбавчяют до —150 мл горячей водой и осаждают Со2+ незначи
тетьным избытком 3 % ного раствора антраниловой кислоты После

тигельД№ 4, промывают водой^сунит l ip*" 105— ПО™и взвешивают
антранилат кобальта состава Co(C7H6O2N)2 Фактор пересчета на ко
бачьт — 0 1780

А н т р а н и л о в а я к и с л о т а C,H7O2N Молекулярная масса 137,14
Готовят 3 % ный раствор Для этого растворяют 3 г реактива в 22 мл

Он должен быть бесцветным или слабо розовым Раствор хранят
в склянке из коричневого стекла с притертой пробкой 2—3 недели Если
раствор стал желтым или коричневым, то его применять нельзя

Определение кобальта в сталях и сплавах (0,5—35 % Со)

Осаждение а нитгоэо |3 на ртолом

Ход анализа Навеску 0 1—1,0 г сплава в стакане вместимостью 300—
400 мт нагревают с 30—50 мл концентрированной НС1 под часовым

избыток^—Ц10НмРлИРОкисленный раствор'выпаоивают досуха
К сухому остатку добавляют 5 мл концентрированной НС1 и сно

раза К* остатку Добавляют7 1°0— ̂ м л концентрированной НС1 и нагре
вают до растворения солей Добавляют к раствору 150—200 мл горячей

док (кремниевая, вольфрамовая, ниобиевая кислоты) отфильтровыва-
ют на два фильтра белая лента, осадок на фильтре промывают 5—7 раз
разбавленной НС1 (1 100), собирая фильтрат и промывные воды в ко
ническую колбу на 500 мл Полученный основной раствор в колбе на-

Осадок на фильтре обрабатывают 50 мл горячего 0 5 % ного рас-
твора NaOH для растворения H2WO4 (если она присутствует) и промы
вают 5—7 раз горячей водой Фильтрат выбрасывают Оставшийся оса
док на фильтре промывают 5—7 раз горячей разбавленной НС1 (1 1)

концентрированной НС1 и снова выпаривают досуха Получень
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растворяют в 5—8 мл концентрированной НС1, добавляют 80—100 мл
горячей воды и нагревают до 80-90 °С Выпавший осадок (SiO2 и
Nb^O5) отфильтровывают на фильтр белая лента с небольшим количест-
вом фильтробумажной массы Осадок промывают 5—6 раз горячей раз
бавленной НС1 (1 100) Фичьтрат и промывные воды присоединяют к

Основной раствор выпаривают до 250—300 мл и в горячий раствор

фильтр синяя лента Фильтр с осадком промывают 6—8 раз горячей
водой собирая фильтрат и промывные воды в стакан на 700-800 мл
(первый фильтрат)

Фильтр с осадком переносят в колбу, в которой проводилось осаж
дение, добавляют 30 мл разбавченной НС1 (1 1) и измельчают фильтр

раствори чся, добавляют еще НС1 (1 1) до полного растворения осадка
Разбавляют раствор в колбе горячей водой до 250—300 мл, нагревают
до 70—80 °С и переосаждают гидрсксиды металлов Для этого к горя

тс и фильтруют через фильтр синяя лента, собирая фильтрат в стакан
Осадок промывают на фичьтре 5—8 раз горячей водой Осадок с фильт
ром выбрасывают Фильтрат присоединяют к первому фильтрату

Раствор в стакане выпаривают до -300 мл, добавляют 15 мл кон
центрированной НС^и при ^70»^ медленно при перемешивании прибав

раз разбавленной НС1 (1 4) и 3—4 раза горячей водой Осадок с
фильтром завертывают в другой фильтр, помещают в фарфоровый ти

д крышкой Прокаливают, сняв крышку, при 750—800 °С в
ние 50—60 мин После охлаждения осадок в тигле смачивают 3—
нцентрированной HNO3, нагревают до удаления HNO3
б ю 2 разбавленной H S O (1 1) ыпариват до р

концентрированной O3, н р а ю т до удаления 3 и о л д а
Добавляют 2 мл разбавленной H2SO4 (1 1) и выпаривают до прекра
npe"H450—500е°СЯ После охлааде^ия^мачи^ют и д.
осторожно выпаривают и прокаливают при 450—500 °С до постоянной
массы Взвешивают сульфат кобальта CoSO4 Фактор пересчета CoSO4
на кобальт — 0,3802

Если сталь содержит <10 % Ni, то оксид кобальта после прокали
вания (первого, при 750—800 °С) растворяют в 30 мл концентрирован
ной НС1 при нагревании Раствор в стакане вместимостью 600—700 мл

а нитрозо р нафтолом Для определения поправки на загрязнения реак

т р о з о Р н а ф т о ч 2 % ный раствор Смешивают 2 г р
: 50 мл ледяной уксусной кислоты до растворения Прибав;
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50 i

С у с п е н з и я о к с и д а ц и н к а Смешивают 80—100 г прокален
го при 800—900 °С оксида цинка с 500 чт горячей воды и хорошо

К Р Е М Н И И

Определение кремния в силикатах, растворимых в HCI

Ход инп гиза Тонкорастертый порошок сичиката в фарфоровой чашке

смачивают 5 MI HC1 и выпаривают дос>ха Остаток смачивают 10 мл

р\ ют через фитьтр бс 1эя чента и промывают кипящей водой

париванияРНШз вместо НС1 ° ПР° & H M e e ™ ' Т° и с п о л ь з > ю т

Уравнение реакции

Na 2Si0 3 + 2НС1 = SiO2 + 2NaCl + H2O

1 266 на кремний — 0,4674

Определение кремния в силикатах, нерастворимых в HCI
Выде гение кремния в виде диоксида кремния

Еще горячий тигепь помещают в фарфоровую чашк\ с водой так,
чтобы вода не попадала внутрь тигля Благодаря резкому охлаждению

Внутренние стенки тигля обмывают в чашку разбавленной НС1 (1 1)

ния Затем добавтяют избыток 5—7 мл НС1 (1 1) и выпаривают рас

ш его предварительн
хеида натрия NaOH
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Определение кремния в алюминиевых сплавах

Кислотный метод

Ход анашза В фарфоровой чашке вместимостью 200—250 мл под ча
совым стеклом растворяют 1-2 г сплава в 75-100 мл смеси киспот
[200 мл концентрированной HNO3, 100 мл концентрированной НС1 и
600 мл разбавпенной H2SO4 (1 1)], добавляя ее небольшими порция
ми По окончании бурной реакции стекло обмывают водой над чашкой

серной кислоты, которым дают выделяться 8—10 мин По охлаждении
остаток в чашке смачивают 10 мл концентрированной НС1 затем добав

ванной НС1 разбавчяют горячей водой и фильтруют через тот же
фильтр Осадок с фильтром в платиновом тигле сушат, озоляют, не ia

охлаждения в эксикаторе взвешивают Остаток в тигле (SiO2) бывает
загрязнен примесями (Fe2O3 A12O3, TiO2> MnO2 и др ) Поэтому его об

>равнению

SiO2 + 4HF = f SiF4 + 2Н2О

В тигель с остатком добавляют 3—4 капли разбавленной H2SO4
(1 1) и 5 мл концентрированной HF Смесь осторожно выпаривают до

прокаливаюТпРТоОО— ГкНГсГдо Постоянной Вмассы Потер^массы ее?
ответствует содержанию диоксида кремния SiO2 Фактор пересчета SiO2

на кремний —0,4674 Определяют при содержании кремния выше 1 %
Щелочной метод

0 5—1 г пробы закрывают тигель крышкой и погружают его в чашку с
холодной водой Сдвинув крышку тигля, приливают небольшими пор
циями 20—30 мл 25 % ного раствора гидроксида натрия

15 мин ^ос!пеаНоИхлажденияРдобавляюте20—30 MI ВОДЫ Раствор перево
дят в фарфоровую чашку на 200—250 мл, содержащую 90—100 мл

горячей водой и 2 раза разбавленной НС1 (1 1) Раствор выпаривают

натрия и других реактивах проводят холостой опыт с реактивами без
навески анализируемой пробы

Определение кремния в магниевых сплавах

Выделение в виде диоксида кремния

Ход анализа В фарфоровую чашку вместимостью 250 мл к 1—3 г
сплава прибавляют 50 мл воды и 50—100 мл 25 % ного раствора хло



рения сплава Такое растворение предотвращает образование летучих

добавляют 200 мл холодной воды и нагревают до растворения солей

затем горячей водой до исчезновения кислой реакции по метиловому

прокаливают при 900 °С и взвешивают"
Остаток обрабатывают 2—3 каплями концентрированной H2SO4 и

ращения выделения паров " H 2 S O 4 прокаливаюГпри 900— 1000°С В

Р

Т е -

ваний соответствует содержанию SiO2 Фактор пересчета диоксида
кремния на кремний — 0,4674

Определение кремния в бинарном сплаве
алюминий — кремний (до 3 0 — 3 5 % Si)

Ход анализа В стакане растворяют 0,25—0 5 г сплава в 30 мл разбав
ленной НС1 (1 1) при нагревании После растворения добавляют воды

жащей 10 мт концентрированной НС1 в 1 л Осадок с фичьтром поме
щают в стакан, в котором проводилось растворение, прибавтяют 20 мл
концентрированной НС1, нагревают, разбавляют водой до 150 мл и
снова фитьтр\ют на два фильтра синяя лента, промывают водой с 1 %
НС1 и 2—3 раза горячей водой Осадок с фильтром помещают в фар
форовый тигель сушат, озоляют и прокаливают при 700—800 °С Взвс

Определение кремния в сплавах медь —никель, алюмель,
хромель, мельхиор (1,5—8 % Si)

Выделение в виде диоксида кремния

Ход анализа Растворяют 1—2 г сплава в стакане в 20—30 мл смеси
кислот [смесь концентрированных кислот HNO3 и HCl (1 3)] при на
гревании Поспе растворения прибавляют 20—30 мл разбавленной
H2SO4 (1 1) Раствор выпаривают до выделения паров H2SO4 После

3—5 мл концентрированной НС1, 150—200 мл горячей воды и нагрева

ют через фильтр синяя лента, промывают горячей разбавленной Н О
(1 99) до отрицательной реакции промывных вод на медь (Си2+) с
0,3% ным раствором гексацианоферрата калия K4[Fe(CN)6] и на ни
кель (№2+) с 0,1 % ным раствором диметилглиоксима в 10% ном рас
творе NaOH Осадок промывают 3—4 раза горячей водой, фильтрат
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творение, фильтрование и прокаливание, как указано выше Оба фильт

Ш00— 1050°СИвВтечениеН30В-^VMTH °У Т> °3 0 Л Я Ю Т И п Р о к а л и в а ю т П Р И

бавляют 3—4 капли концентрированной H2SO4, 2—3 мт концентриро
ванной HF и осторожно выпаривают досуха Остаток прокаливают при
1000—1050 °С в течение 25 мин После охлаждения в эксикаторе взве

Фактор nepec4PeTaHSi02 нГкрешшй"— 0Д674ЯТ М а ° С У Д И ° К С И Д а к Р е м н и я

Определение кремния в чугунах и сталях

Выделение диоксида кремния
х юрнокис готным методом (0,15—3,0 % S0
Ход анализа Навеску 0 2—2 г ч>гуна или стали в стакане на 400 мл
растворяют при нагревании в 30—50 мл концентрированной НС1 После
растворения прибавляют по каплям концентрированную HNO3 до прек
ращения вспенивания При бочьшом содержании никеля навеску рас
творяют в счеси концентрированных НС1 и HNO3 (3 1) После рас
творения навески к раствору прибавляют 50 мл 57 % ной хлорной кис
юты и выпаривают до паров НСЮ4 которым дают выдечяться 15—
20 мин После охлаждения прибавляют 100—150 мл горячей воды и

медленно^ прибавляют^Тб—^"мл С™онцен™рТрТвТннойеНС1Р°ИОсадок

чеством фичьтробумажной массы, промывают 6—8 раз горячей разбав
ленной НС1 (1 20) и 3—5 раз горячей водой

ъол^^^кт^^^^^Гп^^Г^о^Х Посл'е

тровывают осадок кремнекислоты через второй фильтр белая лента,

ляют и прокаливают при 1000—1100 °С до постоянной массы После
охлаждения в эксикаторе тигель взвешивают Осадок смачивают 2—3
каплями воды, добавляют 6—7 капель разбавленной H2SO4 (1 1) и
5—7 мл концентрированной HF В присутствии в сплаве ниобия и
вольфрама количество H2SO4 (1 1) увеличивают до 12—15 капель Со

кислоть^Тигель прокаливают "при 1000—П00 ^'д^Ггюстоянной массы"

шеПР300У°ТСТВРазность взвешиваний составляет "содержаТие^диоксида
кремния SiO2 Фактор пересчета SiO2 на кремний— 0,4674

Определение диоксида кремния сернокислотным методом
Ход анализа Растворяют 1—3 г пробы в стакане вместимостью 400 мл
в 30—50 мл концентрированной НС1 при нагревании После растворе
ния навески добавляют по кашям концентрированную HNO3 до прекра
щения вспенивания При бо тыном содержании никеая растворение ве
1.\Т в 30—50 мл смеси концентрированных НС1 и HNO3 (3 1) По
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разбав юнной H2SO4 (I 1) и выпаривают раствор до появления густых

(1 1) " ^ ш ч и в а ю ^ д о ЭД3— бО^мл^а времяеСвТыделенияКпаровСН2°5О4 со4

центрированной НС1, через 5 мин добавляют 100—150 мл горячей во ты

В присутствии вотьфрама при обработке осадка H2SO4 (1 1) ее ко

Определение кремния
в ферромолибдене (0,2 % Si и выше)

Ход анализа Рчстворяют 0 5—2 г пробы в 20—40 мл разбавтешюй
HNO3 (1 1) в стакане на 400 мл при нагревании до потного разло

(1 1) и выпаривают раствор до выделения густых белых паров H2SO4

Определение кремния в феррохроме (0,5 % Si и выше)

Выдс 1ение диоксида кремния хлорнокислотныч методом

ванной H2SO4 и 30 мл воды при нагревании в стакане на 400 мт Пос

ной Ш О 3 и кипятят 5—7 мин Прибавтяют 50—60 мл 57 % ной хтор

паров НСЮ4, которым дают выделяться 15—20 мин После охпаждения
прибавляют 100—150 мл горячей воды и нагревают до растворения

Ход анагиза Помещают 0,3—1,0 г феррохрома в никелевый тигель,
в котором находится 5 г пероксида натрия Na2O2, перемешивают и за-
сыпают сверху еще 1 г пероксида натрия Тигель помещают в муфеть
н\ю печь и умеренно нагревают, затем повышают температуру до 650—
700 °С и плавят 4—5 мин до получения легкоподвижной массы По
охлаждении тигель помещают в стакан на 500—600 мл прибавляют
150—200 мл воды и выщечачивают плав при комнатной температуре
Тигечь обмывают пат. стаканом горячей водой, затем 2—3 раза разбав-
пенной НС1 (1 1) и снова 3—4 раза горячей водой К раствору до-
бавляют 40 мт концентрированной НС1 и выпаривают до получения



ванной НС1, при энергичном перемешивании добавляют 2 мл раствора
жештины (10 г/л), снова перемешивают и через 1—2 мин добавляют

10—15 мин Раствор разбавляют нагретой^водой (50—бСГС^не выше?
10 объема 70—80 мл, перемешивают и дают осадку отстояться Осадок
кремниевой кислоты отфильтровывают на фильтр белая лента с неболь
шим количеством фильтробумажной массы, промывают 6—8 раз раз
бавленной НС1 (1 20), нагретой до 60—70 °С, затем 3—4 раза горячей

иной, фичьтруют и промыв

Ж е л а т и н а Раствор 10 г/л Помещают 1 г желатины в стакан на
Ю0 мл, прибавляют 30—40 мл воды и оставляют на 1 ч для набухания

ремешивают Для консервации перед нагреванием добавляют 0,05 г
сачициловой кислоты или 0 1 г хлорида ртути (II) HgCl2 на 100 мп

Определение кремния в феррованадии

Выделение диоксида кремния сернокислотным методом

Ходанализа Растворяют 1 г феррованадия в 20 мп разбазченной H2SO4

(1 4) и 5 мт концентрированной HNO3 в стакане вместимостью 400 мл,

Выделение диоксида кремния солянокислотным методом
Ход анализа Растворяют 1 г феррованадия в 10 мл концентрированн ж
НС1 и 5 мл HNO3 в стакане на 400 мл, накрытом часовым стеклом при
нзгревэнии /Дзлее всд\т определение, кэк в чугуне или стдли

Определение кремния в ферроборе (от 1 до 35 % Si)

Выделение диоксида кремния сернокислотным методом
Ход анализа Растворяют 0,5—1 г ферробора в 40 мп смеси концентри
рованных кислот НС1 и HNO3 (3 1) в стакане вместимостью 300 мл
После растворения прибавляют 40 мл разбавленной H2SO4 (1 1) и вы
паривают до паров H2SO4 После охлаждения чобавчяют 10—20 мл
концентрированной НС1 и нагревают до растворения солей не допус

растворимым остатком отфильтровывают на фильтр белая лента с
фильтробумажной массой, собирая фильтрат в стачан на 400 мч Оса



док на фильтре промывают 3—4 раза разбавленной НС1 (1 20) и

ной НС1 (1 1) и по пученный раствор присоединяют к основному фильт

5—8 мшГпос^"охлаждения 0 добавляют 10—20°ил концентрированной
НС1 и растворяют соли при нагревании, прибавляют 100—150 мл теп

бавленной НС1 (1 20), затем 3—4* раза горячей водой Фильтр с осад

рез фильтр бе чая 'пента Осадок промывают 6—8 раз т е т ы ч раство

разбавленной НС1 (1 *1) и промывают фильтр 10—12 раз горячей во
дой Фильтр сохраняют К фильтрату добавляют 20 мл разбавленной
H2SO4 (1 1) и выпаривают до паров H2SO4 После охлаждения соли
растворяют в 20 мп концентрированной НС1 при нагревании, добавтч

К раствору добавпяют при перемешивании 10 мл 1 % ного раствора

мешивая раствор Затем добавляют 50 мл горячей воды и отфильтро

Осадок промывают на фильтре 6—8 раз разбавленной НС1 (1 20) и

вторяют еще 4—5 раз Высушенный остаток прокаливают при 1000°С

комПвСвОш1ивОютМаСмЬачив°юЛе ' ' ^ о к ^ т и г ^ 2—^^лям^всТы ° обав
шют 6—7 капеть разбавленной H2SO4 (1 1) и 5—7 мч концёнтриро

ванной HF Выпаривают до удаления паров H2SO4, прокапивают при
1000°С до постоянной массы Разность взвешиваний составтяет сотер
жание диоксида кремния Фактор пересчета SiO2 на кремний — 0 4674
Д 1я определения поправки на содержание кремния в реактивах прово

Определение кремния в ферромарганце

Выделение диоксида кремния сернокислотный методом

Определение диоксида кремния в шлаке
Выделение диоксида кремния сернокислотным методом
Ход анализа Смачивают 0,2 г основного штака 5 мл воды, добавляв
10 мл разбавленной НС1 (1 1) и размешивают содержимое стака:
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добавляют 2—3 мл концентрированной HNO3 или 2—3 мт 10 % ного
раствора пероксида водорода Н2О2 и продолжают нагревание

Если шлак кислый, то 0,2 г его смешивают с 1,5—2 г карбоната
натрия Na2CO3 в платиновом тигле, накрывают крышкой и сплавляют
при 800-850 "С в течение 30-40 мин Ставление ведут до получения
ЖИДКОГО ОДНОРОДНОГО ПОДВИЖНОГО ПЛЭВЭ П.ОСЛ6 0ХЛЙЖД6НИЯ ВЫЩ6 13

тигля, в стакан вместимостью 150—200 MI Накрыв стакан ^acoBHM

1 5—2 мл) разбавленную НС1 (1 1) до' потного растворения плава
(прекращения выделения пузырьков СО2) Затем прибавляют еще 5—
7 мл НС1 (1 1)

Солянокислый раствор, полученный тем или иным способом, выпа
ривают на песчаной бане досуха. Сухой остаток не должен иметь жел-
той окраски и издавать запах НС1 Его растирают стеклянной палочкой,
не касаясь ею дна стакана, добавляют 5 мл (при сплавлении с карбона
том натрия—10 мл) концентрированной НС1 и вторично выпаривают
досуха Стакан закрывают часовым стеклом и выдерживают на песча
ной бане при 120—130 °С в течение 30—40 мин (при оглавлении с
Na 2 CO 3 — 1 ч) После охлаждения к сухому остатку добавчяют 5 мч
концентрированной НС1, накрывают часовым стеклом и оставляют на
4—6 мин Затем добавляют 50 мл горячей воды, 5—8 мл 1 % ного рас

гревают 5—8 мин Прекратив нагревание дают осадку отстояться и тут
же, не взмучивая его, отфильтровывают через фильтр бе чая лента.
Осадок промывают в стакане декантацией горячей разбавленной НС1
(1 10) порциями по 3—5 мл 3 раза, затем переносят его на фильтр с
применением горячей НС1 (1 1) Остатки осадка со стенок и дна ста

осадок промывают 3—4 раза горячей НС1 (1 10) до отрицательной ре

фарфоровом тигле сушат, озоляют и прокаливают при 1000—1100 °С в

ния Фактор пересчета SiO2 на кремний — 0,4674

ЛАНТАН

Определение La 3 + в растворе

Осаждение аммиаком

Ход анализа В растворе пробы устанав1ивают рН 8,5—9 добавлением
аммиака (1 1) Лантан La3+ при этом выпадает в осадок в виче
La(OH)3 После короткого нагревания осадок отфильтровывают на
фильтр красная лента и промывают горячей водой, сушат в фарфоро
вом тигле, озоляют и прокаливают при 1000 °С Взвешивают триоксид
тантана La2O3

Уравнения реакций

La ( Ш 3 ) з + 3NH.OH = La (ОН)3 + 3NH4 NO3,

2La (ОН)3 = La2O3 + ЗН2О

Фактор пересчета триоксида лантана на тантан - 0,8527
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Осаждение оксалаточ
jCoo анализа \\ нсйтрз чьному раствору пробы, нэгрвтому до кипения,
добавляют насыщенный раствор щавелевой кислоты Н2С2О4 2Н2О Вы

новного карбоната Ьа2О2СоГили до^триоксида пантана baa™ Д

Для получения основного карбоната лантана осадок отфильтровы

?'Лль1}71)аПрРфораовИуюЮ4шкТ^идок должен быть^сто^е^ым^После
oxT^LHHPBTcXTopeJ KB\Bei^HBaroT f lL™CoTVaTTTo°p пе^ёсчета^на
ч а н т а н - 0 7201

отфильтровывают на фитьтр красная лента и промывают горячей водой
В фарфоровом типе осадок с фитьтром сушат, озоляют и прокаливают
при 1000 °С короткое время Для этого после озоления тигеть помеща
ют в разогретую муфельнчю печь После охлаждения в эксикаторе
взвешивают триоксид лантанта Фактор пересчета на пантан - 0 8527

2La (NO3)3 + ЗН2С2О4 = La2 (С2 О 4 ) 3 + 6HNO3,
La2 (C 2O 4) 3 = La2O2CO3 + ЗСО + 2СО2,

La2 (С2О,)3 = La2O3 + ЗСО + ЗСО,

ЛИТИИ

Определение Li+ в растворе
Определение в виде сульфита

Ход ана нпа Раствор пробы в фарфоровой чашке выпаривают досуха

концентрированной H2SO4 и выпаривают до прекращения выделения бе

(NH4)2SO4, чтобы избежать образование пиросульфата лития Смесь
выпаривают до прекращения выделения паров H2SO4 затем прокали

21ЛС1 + H2SO4 = Li2SO4 + 2HC1

тия LbO 1-0П2718Ч 6 Т а ^ ^ ^ ЛИ™Я ^ " " " ^ ' НЭ °К°ИД ™

Ход анализа В растворе пробы устанавливают р Н ~ 3 добавлением 1 н

10 мг лития) Доводят рН до 12 6 (1 н раствором NaOH) Выпавший
осадок 2Li2O 5A12O3 отфильтровывают на фильтр белая лента и промы
вают холодной водой Фильтр с осадком в фарфоровом тигле сушат,

Гтемшат 1 ^гтн^гЬ^О^^ЬОз Фактор ТересчетГ н^^итий3—0,04873Т

мокатасвых квасцов K2SO4 A12(SO4)3 24H2O в 900 мл воды
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охлаждении в водяной ванне добавляют раствор 20 г NaOH в 30 MI

оставляют на ночь и фильтруют, рН раствора должен быть 12,6

Определение лития в силикатах

к сухому остатку добавляют 30—40 мл горячей воды, 5—8 капель 1 % '
ного раствора фенолфталеина и при постоянном размешивании добав
ляют небольшими порциями свежепрокатенный оксид качьция до по
явления устойчивого розового окрашивания Каждую новую порцию
СаО добавляют после растворения предыдущей К раствор) прибав 11
ют еще избыток 0,4—0,5 г СаО, чашку накрывают часовым стек пом и
выдерживают на водяной бане ~2 ч, часто перемешивая и поддержи

Прибавляют в чашку фи1ьтоб>мажной массы перемешивают ч

был прозрачным Промывают осадок'на фильтре 7—8 раз горячим
0,05% ным раствором гидроксида кальция Са(ОН) 2 Фильтрат с про

пятят 5 мин, фильтруют через фильтр синяя тента в платиновую чаш

аммония Остаток растворяют в 1—3 мл горячей воды, прибавляют 0,5—

дяно\НбанеЩГч°п%Р5С0Т—°6Р0а°СКСОсадок^

рованной НС1 и выпаривают дос\ха, хорошо просушивая Обработку

влечения лития LiCl

тения H2SO4 Взвешивают сульфат лития Фактор пересчета Li2SO4 на
2Li —0 1262 на Li2O —0,2718

МАГНИИ

Определение Mg2+ в растворе
Осаждение гидрофосфатом аммония

Ход анализа 1 Раствор пробы разбавтяют до -150 мп водой и добав-
ляют несколько капель разбавленной НС1 (1 1) Добавляют 3 г сухого
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хлорида аммония NH.C1 и 2 г гидрофосфата аммония (NH4)2HPO4 и
нагревают до кипения Добавляют 2 капли 1 °/о ного этанольного (70
30) раствора фенолфтачеина и затем при непрерывном перемешивании

аммиак (15) до появления первой мути Затем хорошо перемешивают
без добавления аммиака 30—60 с до образования кристаллического

окрашивания индикатора После охпаждения добавляют еще 25 мл

Осадок7 отфипьтровывают на ф'тьтр белая лента и промывают^ % ным
раствором аммиака с добавлением нитрата аммония NH4NO3 Осадок

нии температуры до 1100°С Взвешивают пирофосфат магния Mg2P2O-
Уравнения реакций
MgCl2 + (NH4)2 HPO4 + NH4OH = Mg (NH4) PO4 +
+ 2NH4C1 + H2O,
2Mg (NH4) PO4 = Mg2P2O7 + 2NH3 + H2O
Фактор пересчета Mg2P2O7 на 2Mg — 0,2185

мешают Избыток ионов NH^ не способствует осаждению, поскольку в
стабо щелочной среде фосфат ион находится в виде НРО4~ Избыток
ионов ОН- ведет к образованию Mg3(PO4)2 Поэтому осадку вначале

(1\Н4)2НРО4 ведет к соосаждению фосфата аммония
2 Для сокращения времени работы и увеличения фактора пере

Осаждение вед^т по п 1 После промывания осадка на стеклянном
фичьтр>ющем тигле № 4 его сушат при 110°С до постоянной массы
Взвешивают фосфат магний аммония состава Mg(NH4)HPO4 6Н2О
Фактор пересчета на Mg — 0,09909

MgrNH4)Voa

4

K6H"oK и к а т о р е с а д о к п р и э т о м С 0 Х Р а н я е т с в о и с о с т а в

Определение в виде оксида магния MgO

Соли лет>чих кислот [MgCO3 Mg(NO3)2], а также органических кис
лот прокативиют во взвешенном фарфоровом тигле при 900—1000 °С
до постоянной массы Взвешивают оксид магния MgO

Уравнение реакции
MgCO3 = MgO + СО2

Фактор пересчета оксида магния на магний —0 6032
Определение в виде сульфата магния

и снова выпаривают до прекращения выделения паров H2SO4 После

п а р н в ^ т ^ о с ^ Т ^ е м 0 ^ Взвешивают
сучьфат магния MgSO4 Фактор пересчета сульфата магния на маг-
ний - 0 2020

Уравнение реакции



MgCl2 + H2SO4 = MgSO4 + 2HC1

Осаждение о оксихинолином
Ход анализа В а м м и а ч н о й с р е д е Раствор пробы должен соде
жать достаточное количество солей аммония К раствору добавля

ния осадка горячий раствор отфильтровывают через стеклянный фильт
рующий тигель № 3 промывают горячей водой, содержащей немного
аммиака Осадок сушат при 100—105 °С в течение 2—4 ч Взвешивают
оксинат магния Mg(C9H6ON)2 2H2O

Высушивание при 130—140 °С в течение 4—8 ч ведет к получению

красная лента, затем в фарфоровом тигле подсушить, добавить к нему
2—3 г щавелевой кислоты, медленно озолить и прокалить при 900—
1000 °С до оксида магния MgO Можно осадок после промывания рас
творить в 2 н раствора НС1 и определять Mg2+ броматометрически

Фактор пересчета оксината магния Mg(C9H6ON)2 2H2O на маг
ний —0,06975, оксината безводного Mg(C9H6ON)2 — 0,07779, оксида
магния — 0,6032 1 мл 0 1 н раствора бромата калия КВЮ, соответст
в>ет 0 3040 мг магния

В щ е л о ч н о й с р е д е NaOH На каждые 100 мл раствора пробы
добавляют 3 г ацетата натрия CH3COONa 3H2O и 15—20 мл 2 н рас
твора NaOH Добавляют на холоду незначительный избыток 2 % ного

ку отстояться, фильтруют, и далее ведут определение по п 1
В а ц е т а т н о й с р е д е Для определения мачых количеств Mg2+

добавляют к 10 мл раствора пробы, содержащей 10—15 мг Mg 2 +, 10 мл
2 н раствора СН3СООН, 10 мл 0,5 н раствора NH*C1, 30 мл 1,7 М
раствора этаноламина, 20 мл воды и 80 мл ацетона Осаждают Mg2+

тоне Смесь выдерживают 3 ч на водяной бане при 65—70 °С Теплый
раствор фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 и про
мывают 1 % ным раствором ацетата аммония Сушат при 100—105 °С
в течение 2 ч Взвешивают оксинат магния Mg(C9H6ON)2 2H2O Мож
но получить и другую массовую форму по п 1 Этой методикой отде
ляют Mg2+ от Na+, K+ и Ва2+

Определение магния в алюминиевых сплавах

Ход анализа К 1—3 г пробы в стакане на 500 мл под часовым стеклом
добавляют 25—75 мл (в соответствии с навеской) 25 % ного раствора
NaOH После замедления реакции растворения содержимое стакана
нагревают до прекращения выделения пузырьков водорода Нераство-
рившемуся остатку дают отстояться затем его отфильтровывают и
промывают на фильтре 6 - 8 раз горячим 1 % ным раствором NaOH

Осадок растворяют на фильтре в смеси кислот [30 мл НС1 (1 1)

200 мл Фильтр промывают горячей смесью кислот, зат
ячей водой Раствор выпаривают почти досуха После
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ния осторожно добавляют 15 мл концентрированной НС1 Затем через
2 - 3 мин прибавляют 100 мл горячей воды и нагревают до потного

Выделившийся осадок кремниевой кислоты отфильтровывают на
фильтр белая лента и промывают 5—6 раз горячей водой, собирая филь
трат и промывные воды в стакан на 400 мт К фильтрату объемом
-100 мл добавляют 100 мл бромной воды или 20% ного раствора
персульфата аммония (NH4)2S2O8 Через 10 мин раствор нейтрализуют

полуторных оксидов отфильтровывают через фильтр красная лента и
промывают на фильтре 5 раз горячей водой

Осадок на фильтре растворяют в 10 мл концентрированной НС1,
промывают фильтр 5 раз горячей водой К фильтрату с промывными

чение 1-3 мин осадок полуторных оксидов отфильтровывают и про
мывают 5 раз горячей водой Осадок оксидов после переосаждения

Рфильтрат нейтрализуют по каплям концентрированной НС1 до

Д^баТляютМ(Гмл^сыщенного раствора окса^ат/аммония 0 ^ !^) 2 С 2 О 4
и 50 мин выдерживают на кипящей водяной бане Если выпал осадок

К фильтрату после отдепения Са2^ добавляют 3 мл разбавленной
НС1 (1 1), затем 5 мл 25% ного раствора лимонной или винной кис
лоты, 20 мл 10% ного раствора гидрофосфата аммония (NH 4) 2HPO 4

(лучше на ночь) Осадок гидрофосфата магния отфильтровывают через

ре 8—10 раз 2,5 % ным раствором аммиака Фильтр с осадком в фарфо

ний —0,2185
Прокаленный осадок проверяют на присутствие марганца Для

50 мл воды, 100 мл концентрированной H2SO4 и 100 мл концентриро
ванной HNO3) Марганец определяют объемным персульфатным мето

нием на фактор 2,583 Полученное количество пирофосфата марганца
(г) вычитают из массы пирофосфата магния (г)

МАРГАНЕЦ

Определение М п 2 + в растворе

Осаоюдвнис виОрофосфатом аммония

Ход анализа К слабокислому раствору пробы добавляют 2 г сухого
хлорида аммония NH4C1 и i ' - " - ' ,--.---
(NH4)2HPO4 После нагревар

хлорида аммония NH4C1 и небольшой избыток гидрофосфата
(NH4)2HPO< ~

э посинения лакмусовой бум;
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Нагревают на водяной бане 1 ч пока осадок не станет коисталлическим

через фильтр белая лента промывают холодной водой с аммиаком
(1 100) Осадок с фильтром сушат в фарфоровом тигле озоляют и
прокаливают при 900 °С до пирофосфата марганца

Уравнения реакций

MnSO4 + (NH4)2 HPO4 + NH4OH = Мп (NH4) PO4 +
+ (NH4)2SO4 + H2O,

2Мп (NH4)PO4 = Mn P 2O 7 + 2NH3 + Н2О

Фактор пересчета Мп2Р2О7 на марганец —0 3871
Осадок Mn(NH4)PO4 можно отфильтровать через стеклянный

фильтрующий тигель № 3, промыть сначала 1 % ным раствором реак

вакуум эксикаторе8 В з в е ш и в а ю т ^ ( Й н ^ Р о Т щ ! ) 1 ' Фактор пересчета
на марганец —0,2954

Методика дает безупречные результаты Не мешают щелочные ме
таллы, все другие мешают
Осаждение пиридин роданидом
Ход анализа К нейтральному раствору пробы добавляют на холоду
1,5 г роданида аммония NH4SCN и 4 мл пиридина (Ру) C5H5N Хорошо

фичьтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Промы

2 ™NH4SCN, затем смесью 1 5 ^ этанолГи Т б ^ л ^ о д а / с Ю^л^Ру
и 0,5 г NH4SCN, после этого 10 мп абсолютного этанола с 1,5 мл Ру
и наконец, 15 мл эфира с двумя каплями Ру Этими жидкостями про
мывают по 3—5 раз порциями по 2 мл приливая следующую порцию
после отсасывания предыдмцей После промывания осадок сушат

(MnPy4)(SCN)2

Уравнение реакции
MnSO4 + 2NH4SCN + 4Py = (MnPy4)(SCN)2 + (NH4)2 SO4

Фактор пересчета пиридин роданида марганца на марганец—0,1127

Осаждение о оксихинолиноч

Ход анализа К раствору пробы добавляют 2 г сухого ацетата аммония
CH3COONH4 на 50 мг Мп2+, несколько капель 6 % ной сернистой кис
лоты H2SO3 или 0,2 г гидроксиламина солянокислого NH2OH HC1 До
бавляют аммиак (1 1) по каплям до слабощелочной реакции по фе

каплямЛСнГсООНОВ(У1Ю 1°КРПо?ле

Рн"грев^иГдоНЯ6^—7Д0°оСВдобавляют

руют через фильтр красная лента и промывают горячей водой Осадок

и прокаливают пр^ШОСС до оксида мартанца^МпзО, (2МпО МпО2)
Фактор пересчета Мп3О4 на марганец — 0,7203

О о а р и 2 НС1 определить
В О



Если исходный раствор содержит минера чьную кислоту, то к рас-
твору добавляют избыток 3 % ного ацетатного раствора о оксихиночи-
на затем нейтрализуют аммиаком (1 1) до явного запаха и далее
ведут анализ как описано выше

МЕДЬ

Определение Си2+ в растворе
Осаждение роданидоч
лод анализа К 100 мл слабокислого ичи центра чьного раствора пробы
добавляют 5—6% ный раствор сернистой кислоты H2SO3 по 20 мт на

6 % ной H2SO3

Для осаждения 100 мг Си 2 + добавляют 20 мл 0,1 н раствора ро

осаждения еще 5 мин Через 2 —3 ч осадок отфильтровывают через

ной водой Сушат осадок роданида меди (I) CuSCN при 120 °С
Уравнение реакции
2Cu (NO 3) 2 + 4KSCN = 2CuSCN + (SCN)2 + 4KNO3

Фактор пересчета CuSCN на медь — 0 5224 Для ускорения высушива
ния осадок на фильтре можно промыть метанолом Если осаждение

уС)ИДМешают 1Ag+?'Hg+, Se^V^/Te (IV) и Pt2+

Ход анализа К 100 мл слабокислого раствора с 20—30 мг Си2+ добав
ляют на хочоду 20 мл 0 5 н раствора тиомочевины (NH2)2CS (моле
кулярная масса 76,12) При сильном взбалтывании по каплям добав
ляют 20 мл 0,5 н раствора NaOH и оставчяют на 5 мин при частом
помешивании Для образования сульфида CuS раствор нагревают до
кипения Горячий раствор быстро фильтруют через стекчянный фичьт

110°С до постоянной массы Взвешивают сульфид меди CuS
Уравнение реакции
CuSO4 + (NH 2) 2 CS = CuS + NH CN + H 2 SO4

Фактор пересчета сульфида меди CuS на медь — 0 6648

добавления тиомочевины на хочоду раствор нейтрализуют 0,1 н рас
твором NaOH по метиловому оранжевому и добавляют избыток точно
25,0 мл 0,1 н раствора NaOH После отфильтровывания осадка фильт
рат и промывные воды титруют обратно 0,1 н раствором НС1 1 мл
0 1 н раствора NaOH соответствует 3 1785 мг меди

Опредечению мешают Ni2 + и Zn 2 + Титрование можно проводить
только в присутствии слабых кислот, в противном случае переход ок

Ход анализа К 100 мл раствора пробы добавляют 3 г ацетата натрия
CH3COONa 3H2O и 10—20 мл ледяной уксусной кислоты Осаждают



Cu2 + при 50—60 °C добавлением по каплям 2 % ного этанольного рас-

ф фи гор
ь № 3,

р р ф р у р
промывают горячей водой, з

В Ш Ю Т Г И
, р м в а ю т горячей водой, затем холодной Осадок с}

Cu(C9H6ON)2 на медьВ—0Ш1806ЮТЭтоГИме"одикой' отделяют "медь " о т
Ве2+, Mg2+, Ca2+, Mn2-, Cd2+, As (III и V) и Pd 2-

пробы добавляют 100 мл ацетона и 3 мл хлороформа Нагревают смесь
на водяной бане до 65 °С добавляют 4 мл 3 % ного ацетатного раство
ра о оксихинолина и 20 мл 4 М раствора ацетата аммония Выдержи-

Для отделения от А13+, Fe3 +, Cr3+, As (V), Sn (IV), Bi3+ и РЬ2+
осаждение проводят в щелочной среде NaOH в присутствии тартрата.
К кислому раствору пробы добавляют 3—5 г винной кислоты и нейтра
-шзуют по фенолфталеину 20 % ным раствором NaOH по каплям до
появления розового окрашивания разбавляют до 100 мл водой На
холоду добавляют 3 % ный этанольный раствор о оксихинолина в не

промывают теплым 1 % ным раствором ацетата натрия Датее опре

деление ведут, как описано выше Мешают Zn2 +, Cd2+, Fe2+ и Mg2+.

Осаждение тионалидом

Ход анализа Нагревают раствор пробы до 80—85 °С и проводят осаж-
дение шестикратным количеством 1 % ного раствора тионалида в эта-
ноле или в ледяной уксусной кислоте На 20 мг Си2+ в 150 мл раствора
расходуют ~20 мл раствора тионалида При осаждении кислотность
раствора по H2SO4 или HNO3 должна быть 0 05-0,1 н Смесь нагрева
ют и фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промы

С и ^ г Н ^ О Ы ^ Г н ^ ^ ы с у ш и в а т 1 при^Об " С * до* по'стоянноГ^ассы1

Фактор пересчета на медь —0,1236
Следует избегать больших количеств ™оридов

ной кислоты с 4—5 мл 5 н раствора H2SO4 К раствору добавляют
0,1 г иодида калия KI, 10 мл 1 н раствора NH4SCN, избыток 0 02 н

твором тиосульфата натрия Na2S2O3 в присутствии 2—3 мл б 5 % ного

раствора иода с о о т в е Т с т в у ^ Л ^ ш- меди
Этой методикой отделяют Си2+ от Mg 2 +, Ca2+, Ва2+, Мп5^, Со2+,

Ni2+, A13+, Cr3+, Zn2 +, Fe 2 + , Pb2+, Cd2+ и Т1+ Окислители (Fe3+ и др )
должны быть восстановлены Ион С1~ отгоняют предварительно выпа
риванием с H2SO4 до паров, так как хлориды восстанавливают Си 2 +

до Си+ и ведут к образованию Си2С12

Осаждение купроном (бензоиноксимом)
Ход анализа К нейтральному и не содержащему со пей аммония рас

до кипения и добавляют по каплям 2 % ный этано шный раствор куп
рона Добавление раствора продолжают до исчезновения голубого
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nHuOjN) отфильтровывают через стеклянный фильтрующий
o 3 промывают горячим разбавленным аммиаком (1 100), а
рячей водой Поскольку осадок аморфный, то он плохо отмы
т остатков осадителя Поэтому промытый осадок с тиглем су

шат при 105—115 °С, i
дой Сно 105—115 °С осадок свобод?

т Осадок нерастворил
азбавленном ам:

чересчета купроната меди Cu(Ci4Hn02N)
0 2200

В присутствии М2+ осажден

Осажден
ХодХод анализа К раствору пробы объемом ~ 150 мл содержащему
-100 мг Си2+, добавляют 5 мл 2 н раствора H2SO4 и нагревают рас

войР кислоты"в* небольшом ^ з б ы т к е ^ О ^ а з о в а ^ и й с " зеленый осадок
хинальдата меди Cu(Ci0H6O2N)2 H2O скоро оседает, его промывают

125 °С Взвешивают ВСи(С1

Г

0Н6

ЯО2>1) 2 °Н2О Фактор пересчета н а л е д ь —
О 1492

нейтрализуют аммиаком (1 1) по
збыток насыщенного (~5 % ного)

: Нагрева

Фарч
ropej

Си :

выпадет «

юровом таг

соагулир

ie ~ 1 ч Осад

ый оран

ок CuO

:жево :

1рокал

желтый осаде

:н быть черно

ж, а

110-

:идкость

120 °С в
[ цутьевой
!ета крас
Си2О или

. действует
Pt—Си Взвешивают оксид меди CuO <
0,7988 Эту методику используют для

Осаждение салицилальдоксимом
Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют 2 н раствором NaOH по
каплям до появления нерастворимой мути, которую растворяют добав
лением по каплям ледяной уксусной кислоты Осаждают Си2+ при
20 °С добавлением 1 % ного раствора салицилальдоксима в незначитель
ном избытке Большого избытка осадителя следует избегать Для этого
проверяют полноту осаждения в отстоявшемся прозрачном растворе

стеклянный фильтрующий тигель № 3 и промывают холодной водой
до отсутствия окраски порции промывных вод с 0 2 н раствором хло
рида жечеза FeCl3 Во время промывания следят за тем, чтобы осадок

шат при 100—105 °С Превышения температуры счедует избегать Взве



шивают салиципальдоксимат меди Фактор пересчета Cu(C7H6O2N)2
медь-0,1892

гльб) добавлением по каплям амк

кислого (0,33 r NH2OH HC1 растворек
воды) Сначала дс , . . .
рез 15 мин на холоду начал образовываться осадок, добавляют медлен
но остальную часть раствора NH2OH HC1 Оставляют смесь стоять на
ночь, затем фильтруют, промывают холодной водой, сушат и взвеши
вают салицилальдоксимат меди, как описано выше Этой методикой
отделяют Си2+ от Ni 2 + и Fe 3 +

МОЛИБДЕН

Определение молибдата МоО^~ в растворе

Осаждение нитратом ртути (I)

Ход анализа К 200 мл раствора, содержащего -100 мг мотибдата, до
бавляют немного 10 % ного раствора карбоната натрия Na2CO3 и 02 н
раствор нитрата ртути (I) Hg 2(NO 3) 2 2H2O в 0,2 н HNO3 по каплям
до прекращения образования осадка Раствор после осаждения должен
быть нейтральным или слабокислым Нагревают смесь до кипения и
фильтруют через фарфоровый фильтрующий тигель № 3 Промывают
2 % ным раствором нитрата ртути (I) Осадок молибдата ртути
Hg2Mo04 осторожно сушат, затем прокаливают 1 ч при 450 °С до пере-
хода в триоксид молибдена После охлаждения взвешивают МоО3

(NH4)2 МоО4 + Hg2 (NO3)2 = Hg2 MoO4 + 2NH4 NO3,
Hg,Mo04 = MoO3 + Hg,O

Фактор пересчета МоО3 на молибден — 0,6665 Прокаливание ве-
дут под тягой, так как происходит выделение паров ртути

Осадок Hg2MoO4 после промывания на фильтре можно растворить
в 2 н HNO3 Пол>ченный раствор в фарфоровом тигле высушивают
досуха, затем прокаливают, как описано выше Взвешивают MoO» Me
тодика требует предварительной отработки
Осаждение ацетатом свинца
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ют еще 1 мл раствора ацетата

ют 1 ч постоять и декантируют
ром NH4NO и

раство

р
фильтр белая лента с 2 % ным раствором NH4NO3

% м CH3COONH4 На фильтре промывают 2 % ным растворо
NH4NO3 В фарфоровом тигле осадок с фильтром сушат, озоляют
прокаливают при 500 °С Взвешивают молибдат свинца РЬМоО4

Уравнение реакции
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(NH 4) 2 MoO4 + (CH3COO)2 Pb = PbMoO4 + 2CH3 COONH4

Фактор пересчета РЬМоО4 на молибден — 0 2613
В присутствии Cu2+, Ni2+, Co2+ и Zn2+ определение проводят

добавлением 5 мл ледяной уксусной кислоты, другие элементы меш

Осаждение о оксихинолином

50—100 ч i нейтрализуют 2 н раствором H2SO4 по метиловому красн
м\ и добавляют 2 к а т и избытка 2 н H2SO, Добавляют 5 мч 1 н D

оксихинспина до получения бесцветной порции промывных вод Осадок

ва (C9H6ON)2MoO2 Фактор пересчета на молибден — 0,2305
Ллетодика дает возможность определять до 1 мг Aio а также про

водить отделение молибдена от рения

Осаждение купроном (бензоиноксимом)

Ход анализа К раствору молибдата, содержащему до 150 мг молибде
на, добавляют 10 мл концентрированной H2SO4 и разбавляют до 200 мл
водой Раствор охлаждают до 5—10 °С и добавляют к нему медленно
15 мл (на 100 мг Мо) 2 % ного этанольного раствора купрона при пере
мбшивапии После этого добавляют бромную воду до появления стэбо
желтого окрашивания раствора и сверх того еще 2 мл Через 10—15 мин
осадок отфильтровывают через фильтр красная лента с фильтроб%маж
ной массой и промывают осадок промывной жидкостью (50 мл раствора
реактива и 10 мп концентрированной H2SO4 разбавлены до 1 л водой)

450 °С Превы р у р д>
гать Взвешивают триоксид молибдена МоО3 Фактор пересчета МоО3

на молибден — 0 6665 М Pd2+ C (VI) W (VI) Nb (V) Si (IV)

ри 450 °С Превышение температуры
либдена МоО3 Фактор п р 3

о б д е н Pd2+, Cr (VI), W (VI), Nb (V), Si (IV),

лентностей сернистой кислотой или солью Мора Избыток SO3 отгоня
ют кипячением Не мешают определению Ag-\ Pb2+, Hg2+, Bi3+, Cu2+,
Cd2+, As (V), Sb (III), Sn2+, A13+, Fe (II и III), Ti4+, Zr (IV), Cr3-,
V (IV) Ce (IV), U (VI), Ni2+, Co2+, Mn2+, Zn2+ Метод применим

Определение молибдена в сталях (ферромолибдене)

Осаждение ацетатом свинца

Ход анализа Растворяют 0,5 г тонкоизмельченной ста пи или ферро
молибдена в 20 мл разбавленной HNO3 (1 3) в стакане па 200 мл Ее

рированногГнР К* раствору добавляютМб мл°разВбаЯвленной H2SO4 (1 1)
и нагревают до выделения в течение 3—4 мин густых паров H2SO4

По охлаждении остаток разбавляют водой до 50—60 мл и добавляют
раствор NaOH (200 г/л) по каплям до появления осадка гидроксида
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железа Fe(OH)3 ) который растворяют добавкой по каплям HNO3 (1 3).

В мерную колбу вместимостью 500 мл помещают 16 г 1идроксида
натрия NaOH и 200 мл воды, после растворения NaOH раствор нагре
вают до 70—80 °С на водяной бане Вливают в мерную колбу небочь

Отфильтровывают через фильтр красная лента раствор в сухую мерную
колбу вместимостью 200 мл до метки Фильтрат из мерной кочбы пере

канЯДобаТвалКяаютН3-5 кап^ТоПогТэтанолмото ^(Г З^Т^аство^а
фенолфталеина и 8 мл разбавленной уксусной кислоты (1 90) и азот

прибавляют7 10 мл СНзСОСЩ1 (Т 90)М200емлЯ25Р%Сного°раствора хло*

К кипящему раствору прибавляют по каплям 5 мл 1 % ного раство
ра ацетата свинца РЬ(СН3СОО)2 ЗН2О, разбавленного 10 мл воды за

10 мин Через13—5 "мин п р о ^ р я ю ^ полноту ^ ж д е н и Т ^ о б а в ч е н и е м ^

Осадок отфильтровывают через фильтр белая лента с фильтробумажной
массой Промывают осадок 8—10 раз разбавленной СН3СООП (1 99),
в фэрфоровом тигле осэдок с фильтром сушит озоляют и прокэ чивяют
в муфельной печи при 600 °С После охлаждения в эксикаторе взвеши
вают молибдат свинца РЬМоО4 Фактор пересчета РЬМо04 на мочиб
ден —0,2613

МЫШЬЯК

Определение арсената AsO^+
и арсенита AsO^+ в растворе

Осаждение арсената AsO\+ нитратом серебра

Ход анализа Раствор арсената A s O ^ нейтрализуют по метиловому

ют 10 мл 10 /о ного раствора ацетата аммония и 0,1 н раствор нитратз

ла разбавленным (0,01 н) раствором AgNO3 затем холодной водой
Осадок с фильтром сушат озоляют и прокаливают в фарфоровом тигле
при 500 °С Взвешивают арсенат серебра Ag3As04

Уравнение реакции

Na3As04 + 3AgNO3 = Ag3As04 + 3NaNO3

Фактор пересчета Ag3As04 на мышьяк — 0,1620, на арсенат

A s 0 3 - _ 0 3003

Для титриметрического окончания определения осадок растворяют
в 2 н HNO3 и определяют Ag+ по Фольгарду 1 мл 0 1 н раствора ро

арсената A s O ^



Осаждение арсенита AsO^ нитратом серебра

Ход анализа К нейтральному раствору арсенита AsO^~ добавляют
2—3 капли 30 % ного пероксида водорода Н2О2, 10 мл 10 % ного раство

выше Фактор пересчета Ag3As04 на As — 0 1620, на AsOg" —0,2657
1 мл 0 1 н раствора роданида аммония NH4SCN соответствует 2 397 мг
As ипи 4,097 мг AsOf~

Осаждение арсената магнезиальной смесью

чае раствор нагревают с 5—7 мл концентрированной HNO3, затем вы

Mg(NH 4)As0 4 довольно растворим Разбавленный раствор выпаривают

мышьяка летучи Следует точно соблюдать условия осаждения
К 100 мл раствора содержащего -100 мг мышьяка, добавляют

5 мт концентрированной НС1, если раствор не содержит кислоты До
бавчяют по 10 мл раствора магнезиальной смеси на 100 мг мышьяка
Нейтрачизуют раствор по каплям аммиаком (1 1) по фенолфталеину
до появпения розового окрашивания и добавляют еще аммиак (1 1) до
'Д объема раствора Испытывают прозрачный раствор над осадком на
полноту осаждения добавлением нескольких капель раствора магнези

Через 12 ч осадок отфильтровывают через фильтр белая лента,
промывают 2 5 % ным раствором NH4OH с 2 % ми NH4NO3 до отрица
тельной реакции (отсутствия мути) подкисленной HNO3 порции промыв
ных вод с каплей 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Осадок
Mg(NH 4)As0 4 с фильтром в фарфоровом тигле сушат сначала при 100 сС
затем озопяют и прокаливают при 900 "С в муфельной печи, медленно
повышая температуру Взвешивают пироарсенат магния Mg2As2C>7

Уравнения реакций
Na3As04 + MgCl, + NH4C1 = Mg (NH4) AsO4 + 3NaCl,

2Mg (NH4) AsO4 = Mg2 As2O7 + 2NH3 + H2O
Фактор пересчета Mg2As207 на мышьяк — 0 4826, на триоксид мы

шьяка As2O3 — 0 6372

М а г н е з и а л ь н а я с м е с ь Готовят аммиачный раствор Для этого
растворяют 55 г хлорида магния MgCl2 6H2O и 105 г хлорида аммония
NH4C1 в воде добавляют 350 мл концентрированного аммиака и разбав
ляют водой до 1 л Через 3—4 дня раствор фильтруют

Осаждение в виде арсената таллия (1) серебра

Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют добавлением по каплям ам
миака (1 1) или уксусной кислоты (1 1) по лакмусу Если мышьяк
находится в виде арсенита, то его окисляют до арсената К нейтрально
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, , добавляют 10 мл 4 % ного раствора ацетата таллия (I)
ТЦСНзСОО) При перемешивании добавляют по каплям 10 мл 0,1 н
раствора нитрата серебра AgNO3 Если добавление AgNO3 вести быстро,
то образуется частично осадок Ag3As04 Белый осадок арсената тал
л и я — (I) серебра Ag2TlAs04 отфильтровывают через стеклянный фильт
рующий тигель № 4, промывают сначала водой, затем этанотам и на

AgTlAsO4 Уравнение реакции

Na3As04 + CH3COOTI + 2AgNO3 = Ag2TlAs04 +

+ 2NaNO3 + CH3COONa

Фактор пересчета Ag2TlAs04 на мышьяк — 0 1340, на арсенат

AsO^" —0,2485

НАТРИИ

Определение Na+ в растворе
Выделение в виде сульфата

Ход анализа Определение проводят в растворе Na+ без посторонних

большой избыток разбавленной H2SO4 (1 1) Выпаривают раствор сна

ПоТлеНохлажЯде°шя и и н в ш Ко*7°^™вваривают 3 дос"хаТпро

^NH4

BbCO3 Н°ОаВчтобы"избежатГ^бразовагая01^пир^ульфата Натрия*

взвешимюГсуТьф^^^
на натрий — 0 3237 Мешают РО^~, SiOf", СгО^и ВО^~
Выделение в виде перхлората

хлорной кислоты НС1О4 и выпаривают досуха в фарфоровом inn пла
тиновом тигле Далее в муфельной печи нагревают до 350 °С Превы

лагается на хлорат и хлорид После охлаждения в эксикаторе взвеши
вают перхлорат натрия NaClO4 Фактор пересчета NaClO4 на натрий —
0 1878

Осаждение в виде уранил ацетат магния натрия

Ход анализа Нейтральный раствор пробы, содержащий хлорщ натрия

раствора реактива и дают при 20 °С стоять 45 мин при частом и энер
гичном перемешивании Осадок отфильтровывают через стекпянный
фильтрующий тигель № 4, промывают 96 % ным этанолом до обесцве
чивания промывной жидкости Осадок (CH3COO)9NaMg(UO2)3 6H2O
сушат при 105—ПО °С и взвешивают Количество кристаллизационной
воды в составе осадка колеблется от 6 до 8 мочекул Поэтом} пользу-
ются эмпирическим фактором пересчета на натрий, равным 0,01536

Р е а к

зора 1) растворяют 90 г уранилацетата UO2(CH3COO), 2H2O и
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60 MI чедяной уксусной кислоты в воде и разбавляют до 1 л 2) рас
творяют 600 г ацетата магния Mg(CH3COO)2 4H2O и 60 мл ледяной ук
с\сной кислоты в воде и разбавляют до 1 л

НИКЕЛЬ

Определение Ni2+ в растворе
Осаждение диметилглиоксимом

Ход анализа Раствор пробы содержащий ~50 мг Ni 2 +, разбавляют до
150 мт водой и нагревают до кипения Добавляют 1 % ный этанольный

ляют аммиак (1 1) до слабощелочной реакции и оставтяют на водяной
бане на 1 ч Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий
тиге!ь N° 3 и промывают горячей водой Осадок ярко красного цвета
имеет состав Ni(C4H7O2N2)2 Сушат при ПО—120°С и взвешивают Фак
тор пересчета диметилглиоксимата никеля на никель — 0,2032

осадка добавляют 10 % ный раствор ацетата натрия^НзСОСЖа ЗН2О
Я

Посте этого добавляют еще 1 г ацетата натрия Таким осаждением про
изводят отделение №2+ от Fe3+, Mn2+, Со 2 +, А13+, Сг3+ и Zn 2 +

Ni2+,
угы Нагревают >0°С и добав; эт 3 % ный s

эагуляции оса

№ 3 промывают сначала горячей водой, затем холодной до
ния жеттого окрашивания Осадок оксината никеля сушат при 110°С
до состава Ni(C9H sON)2 2H2O и взвешивают Можно просушите

Можно растворить осадок" после промывания в 2 н НС1 \ определить
Ni2+ броматометрически Фактор пересчета Ni(C9H6ON)2 2H2O на ни

бромата калия КВгО3 соответствует 0,7338 ш никеля

Определение никеля в алюминиевых сплавах
Осаждение диметиглиоксимом

Ход анализа Растворяют 1 г пробы (при содержании № > 0 2 %) в ста
кане на 400 мл в 30 мл разбавленной НС1 (1 1) и 5 мл концентрирован
ной HNO3 при нагревании

Пос ; раст грибав/
створа в



вывают, промывают 4—5 раз горячей (60—70 °С) водой собирая фильт
рат и промывные воды в стакан на 400 мл

К раствору прибавляют по каплям разбавленную НС1 (1 1) до
кислой реакции ^исчезновения синего окрашивания) и нагревают до
70 °С При перемешивании добавляют 30 мл 1 % ного этанольного рас
твора диметилглиоксима, 2—3 капли раствора метилового красного и

бавчяютизбытоГамми^кГв—10Ккапельа Н И Я И Н Д И К а т о р а > п о с л е ч е г о д о

Раствор с осадком нагревают до 70 °С в течение 30 мин Осадок
отфильтровывают через фильтр белая лента, промывают на фильтре
4—5 раз горячей (60—70 °С) водой, растворяют в НС1 (1 1) и пере
осаждают После отфильтровывания и промывания фильтр с осадком
завертывают во второй фильтр в фарфоровом тигле накрывают еще
к\ сочком фильтра Осадок сушат, озоляют и прокаливают в муфельной
печи при температуре не выше 650 °С После охлаждения в эксикаторе
взвешивают №О Фактор пересчета NiO на никель—0 7858

При большом содержании никеля осадок отфильтровывают через
стеклянный фильтрующий тигель К» 3, промывают 5—6 раз горячей во
дои, а затем 20—30 мл разбавленного (1 3) этанола, сушат при 110°С

Определение никеля в магниевых сплавах
Осаждение диметилглиоксимом

Ход анализа Растворяют 3 г сплава (при содержании >0,1 % Ni) или
1 г (при большем содержании М) в 60—30 мч разбавленной НС1 (1 1),
предварительно добавив 50 мл воды После растворения добавляют 30—
10 г сухого хлорида^аммония NH4C1 30-10 мл 20 % ного раствора ли

его избыток 3 мл Осаждают №2+ добавлением 10 мл 05 % ного раство

та и промывают горячей водой Промытый осадок растворяют на филь
тре в 20—10 мл горячей НС1 (1 1), промывают фильтры 5—6 раз горя
чей водой, собирая раствор в стакан в котором проводилось осаждение
№2+ Прибавляют к раствору 2 мл 20 % ного раствора лимонной кисло
ты, нейтрализуют раствор аммиаком по метилоранжу с избытком в
3 мл Осаждают №2+ добавлением 5 мл 0,5 % ного водного раствора
диметилглиоксима Раствор нагревают до коагуляции осадка отфильт

ф°о В овоГтигл П е^
келя (II) После охлаждения взвешивают NiO Фактор пересчета на

KV 0 5 ^ дляЛосажЛдения №2+ применяют 30—40 мл 0 5 % "ного раствора

Определение никеля в медных сплавах (0,3—3 % Ni)
Осаждение диметилглиоксимом

Ход анализа Рэстворяют 0 5—1 0 г сплэвэ в стикэнв нз 300 мл в 30——
50 мл смеси концентрированных НС1 и HNO3 (3 1) при нагревании и
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чей водой до 200 мл, кипятят 1 мин и проводят электролиз для удаления
основной массы меди при силе тока 1 — 1 5 А и напряжении 2 3 В в
течение 2 ч Электролит выпаривают до -100 мл Прибавляют к нему
2 г лимонной кислоты, 15 мл 25 % ного раствора хлорида аммония, ней-

метилглиоксима на каждые 10 мг Ni2+°и 15 мл избытка Далее при не
прерывном перемешивании добавляют малыми порциями сухой ацетат
натрия CH3COONa 3H2O до появления осадка диметилглиоксимата
никеля и еще 2 г избытка Через 3 ч стояния осадок отфильтровывают
на фильтр белая лента, промывают 8—10 раз теплой водой и раство
ряют на фильтре в горячей НС1 (1 1), собирая фильтрат в стакан, в
котором проводилось осаждение Фильтр промывают 8—10 раз теплой

ру добавляют 2 г лимонной кислоты и далее ведут осаждение, как и в
первый раз Через 20—30 мин осадок отфичьтровывают на стеклянный
фильтрующий тигель № 3 промывают 8—10 раз теплой водой, сушат

ля Фактор пересчета на никечь — 0 2032

Определение никеля в ферросплавах ( — 1—30 % Ni)
в отсутствие кобальта

Осаждение аиметилглиоксимом

каГеТа^ОО^в 2°0̂ ^̂ ^̂
лом После растворения навески к горячему раствору добавляют 2—

При анализе чугуна может остаться нерастворимый графит в виде кр\п

досуха и выдерживают при 130 °С в течение 20—25 мни дня выделения
кремниевой кислоты По охлаждении прибавляют 15—20 мл концентри

М ВРполученный фильтрат добавляют 30% ный раствор винной ичи
лимонной кислоты из расчета 5 г кислоты на 1 г навески пробы, а так-

перемешивают и нейтрализуют концентрированным аммиаком до появ
ления слабого запаха При недостатке винной кистоты может появить
ся осадок Раствор делают слабокислым добавлением нескольких капель
40 % ной >ксусной кислоты, осадок при этом должен раствориться До
бавляют немного винной кислоты, нагревают на водяной бане до 60—

нольный раствор диметилглиоксима по 10 мл на каждые 10 мг Ni 2-
Перемешивают раствор 1—2 мин и добавляют 1—2 мл аммиака (1 2)
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до слабого запаха Проверяют полноту осаждения, дают отстояться 20—
25 мин при 40—60 "С и фильтруют через стеклянный фильтрующий ти
гечь № 3, промывают 1 % ным раствором аммиака, сушат при 105—
никель — 0,2032 Ю Т д и м е т и л г л и о к с и м а т н и к е л я а к т о Р пересчета

Осадок можно отфильтровать через фильтр белая лента, промыть
1 % ным раствором аммиака, затем в фарфоровом тигле просушить,
озотить без воспламенения и прокалить при 800—825 °С до оксида нике
ля N40 Фактор пересчета МО на никечь — 0 7858

НИОБИИ

Определение ниобата NbO^- в растворе

Осаждение посредством гидролиза

Ход анализа 1 В разбавленном сернокислом растворе солей ниобата
при нагревании выделяется белый желеподобный осадок ниобиевой кис
лоты H 3Nb0 4 (или Nb2O5 хН2О) Осадок отфильтровывают через фильтр
бепая лента и промывают горячей водой Фильтр с осадком в фарфо
ровом тигле сушат, озоляют и прокаливают при 1000—1100 °С до пяти
оксида ниобия

2Na3Nb04 + 3H2SO4 = 2H3 NbO4 + 3Na2SO4,
2H3Nb04 = Nb2O5 + 3H2O

Фактор пересчета Nb2O5 на ниобий — 0 6991
2 В горячий раствор ниобата пропускают SO2 Выпадает осадок

ниобиевой кислоты Его отфильтровывают через фильтр белая лента и

Осаждение купфероном

Ход анализа Проводят осаждение ниобата в 10 % ном растворе H2SO4
6 % ным раствором купферона без подогревания Применяют 10 мл рас
твора на 100 мг ниобия После отстаивания осадок отфильтровывают
через фильтр белая лента Если фильтрат получился мутным, к нему
добавляют 1—2 мл раствора осадителя и фильтруют еще раз через тот
же фильтр Промывают осадок 2 н раствором H2SO4 при сильном от
сасывании В фарфоровом тигле осадок сушат, озоляют и прокаливают
под крышкой при 950 °С до пятиоксида ниобия Фактор пересчета Nb2O5
на н и о б и й - 0 6991

Определение ниобия в сталях (12—50 % Nb)

Осаждение купфероном
Ход анализа Растворяют 0,5 г стали в 100 мл разбавленной НС1 (1 1)

центрированной HNO3 и выпаривают раствор почти досуха К остатку
добавляют 30 мл разбавленной НС1 (1 2) и кипятят до удаления ок
сидов азота Разбавляют водой до 180—190 мл, не обращая внимания
на наличие черного осадка (в некоторых случаях) Добавляют 1—2 г
сухого хлорида аммония, 0,1—0,2 г аскорбиновой кислоты и нагревают
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ным раствором НС1 Фильтр с осадком сушат в платиновом типе, озо
ляют и прокаливают при 500—600 °С до полного выгорания органичес
ких веществ Остаток смачивают водой, добавляют 2—3 мл H2SO4

(1 1) 2—3 мл концентрированной HF и нагревают на песчаной бане
до растворения осадка и появления паров H2SO4 Дают выделяться
парам 10 мин, после охлаждения прибавляют 1—2 мл воды и снова вы
паривают, оставляя в тигле 2—3 капли (не досуха') По охлаждении
добавляют в тигель 10 мл НС1 (1 1) и нагревают до растворения солей
Раствор переводят в стакан на 100 мл, прибавляют 0 05—0,1 г аскор
биновой кислоты и воды до 80—90 мл, нагревают до кипения и пере

пиросульфата калия K?S2O7, вводят 10—20 мл 4 % ного раствора ща

вестаканКнаЛ25оДоОГмл! доводят ^бъеГводой до^50—Ш? мл?добавТ

ляют 5 капель концентрированной НС1 и осаждают ниобий добавлением
по каплям 20—25 мл 3 % ного раствора купферона при перемешивании

6—8 раз промывной жидкостью (20 мл 3 % ного раствора купферона и
1 мт концентрированной НС1 в 1 л) Фильтр с осадком в ппатиновой
чашке сушат, озоляют и прокаливают при 500—600 °С Остаток сплав
ляют с 1-2 г пиросульфата калия на малом пламеии^гарапки Вводят

прокаливают остаток"/^—2о"мин в^му^ельн^печи пр^ШОСГСЛПосте
охлаждения в эксикаторе взвешивают пятиоксид ниобия Nb2Oo Факюр
пересчета на ниобий — 0,6991

Определение суммы содержания ниобия и тантала
в техническом гидроксиде земельных кислот
и оксифторниобате калия (25 % и более)

Ход анализа Помещают 0,3 г пробы в платинов>ю чашку, добавляют
3—5 мл концентрированной HF и 8—10 мл разбавленной H2SO4 (1 1)

ных солей Содержимое чашки переводят в стакан на 250 мл с приме

сочком фильтра, который также помещают в стакан Раствор с осадком:

ют через фильтр белая лента промывают 0,5 % ным раствором таннина,
помещают осадок с фильтром в фарфоровый тигель, с>шат о'отяют и
прокаливают при 900 °С После охлаждения в эксикаторе взвешивают
сумму Nb2O5 Та А ; и ТЮ2
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2 г пиросульфата калия при 900°С до получения прозрачного плава
По охлаждении плав растворяют в 25—50 мл 4 % ного раствора окса

водорода Н2О2 фотометрическим методом

ОЛОВО

Определение Sn (IV) в растворе
Выделение в виде оловянной кислоты
Ход анализа Осаждение производится только олова (IV) ECIH в рас
творе находится соль олова (II), то его перед осаждением окисляют
добавлением к раствору бромной воды до появления жечтого окраши
вания Нейтрализуют раствор по лакмусу Добавляют к раствору насы
щенный холодный раствор нитрата аммония NH4NO3 и выдерживают

(IV) состава SnO2 *H2O Осадок отфильтровывают через фитьтр белая
тента и промывают горячей водой Осадок с фильтром (не завертывая)
сушат в тигле Затем основную массу осадка из фильтра ссыпают на

несколькими каплями концентрированной HNO3 и озоляют на газовой
горелке Присоединяют основную массу осадка в тигель счищая остат
ки осадка с бумаги в тигель кисточкой Осадок в тигле постепенно на
гревают, затем прокаливают при 1000 °С на дутьевой горелке до SnO2

Уравнение реакции
SnCl4 + 4Н2О == Sn (ОН)4 + 4НС1
Фактор пересчета SnO2 на олово - 0,7877

Определение олова в сплаве,
содержащем 78 % Sn, 9 % А1, 5 % Cd и 8 % Zn
Выделение в виде оловянной кислоты
Ход анализа Навеску растертого сплава растворяют в 10 мл концентри
рованной HNO3 и добавляют 5 мл воды Нагревают раствор на водяной
бане до прекращения выделения бурых оксидов азота Раствор кипятят,
затем добавляют 50 мл воды Олово (IV) выпадает в осадок в виде ме
таоловянной кислоты H 2 Sn0 3 Осадок отфильтровывают через фильтр

ле смачивания 2—3 каплями концентрированной HNO3 Основной осадок

ратуру, прокаливают при 1000 °С до оксида олова (IV) SnO2

сплава (например, фосфорной кислотой) Для отделения олова (IV)

другие металлы образуют нерастворимые сульфиды, которые отфильт
ровывают и промывают водой К фильтрату добавляют концентрирован
ной НС1 до 1 н и пропускают сероводород до насыщения Нагревают
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ровывают и промывают 2—5 % ным раствором нитрата аммония или
ацетата аммония При промывании чистой водой наступает пептизация
осадка Промытый осадок сушат с фильтром, затем отделяют от фильт-

H2SO4, затем прокаливают на дутьевой горелке Добавляют сухой кар

При осаждении следят чтобы концентрация НС1 не превышала 1 н ,
а раствор был достаточно разбавлен Если в растворе находится олово
(IV), то осаждение проводят в 3 % ном растворе НС1 пропусканием H2S
при нагревании Выпадает желтый сульфид олова SnS2 в коллоидном
состоянии, проходящий через фильтр Осадок оставляют на ночь, от
фильтровывают через фильтр белая лента, промывают 1 % ным раство

дельнМоУРоазоЬляютЙ Л а ^ м и ^ о Г и Т с ^ п р ^ к а л и в а ю Г п о с т ^ п е н ш по

Определение Sn ( I I ) в растворе

Осаждение купфероном

Ход анализа К раствору пробы, содержащей 0,1 г Sn2+ и 1—1,5 н НС1
или H2SO4, добавляют 5 % ный раствор купферона в двукратном избыт
ке но не более Через несколько минут осадок купфероната отфильт
ровывают через фильтр белая лента и промывают 0 5 % ным раствором
купферона Осадок сушат в тигле при 60—70 °С, озоляют и прокалива
ют, как описано выше Взвешивают диоксид олова Фактор пересчета
SnO2 на олово — 0 7877

Определение олова в магниевых сплавах

Осаждение в виде метаоловянной кислоты

Ход анализа Ра
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Определение P d 2 + в растворе

Осаждение а нитрозо р4 нафтолом

Ход анализа К раствору пробы объемом ~20 мл содержащему
~30 мг Pd 2 + , добавляют 10 капель 30 % ного пероксида водорода Н2О2

и по каплям 2 н раствор NaOH до щелочной реакции по лакмусу До
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до -150 мл, нагревают до кипения и вводят 15 мл 1 % ного раствора
а нитрозо Р нафтола Выпавший красно коричневый хлопьевидный оса
док (Ci0H6O2N)2Pd отфильтровывают через стеклянный фильтрующий
тигель N° 3 и промывают сначала 20 % ным раствором уксусной кисло
ты, затем кипящей водой до обесцвечивания промывных вод Осадок
высушивают при 135°С и взвешивают Фактор пересчета (CioH602N)2Pd
на палладий —0,2361

Осаждение диметиглиоксимом

Ход анализа К 150 мл слабосолянокислого раствора, содержащего
~50 мг Pd 2 + , после нагревания на водяной бане добавляют трехкратный
избыток 1 % ного этанольного раствора диметилглиоксима при переме
шивании Продолжают нагревание до полной коагуляции осадка Про
веряют полноту осаждения в отстоявшемся растворе добавлением капли
раствора осадителя и оставляют на водяной бане еще 1 ч После ох
чаждения фильтруют через фильтр белая лента, промывают сначала
1 % ным раствором НС1, затем 30 % ным раствором этанола Далее

док нафильтре раствором формиата аммония, затем промывают осадок

ляют и под током водорода Н2 прокаливают при 500 °С охлаждают под
током диоксида углерода СО2 и взвешивают Pd

Осадок диметилглиоксимата можно отфильтровать через стеклянный
фильтрующий тигель № 3, промыть водой, затем прос>шить 30 мин
при 110°С Взвешивают (C4H7O2N2)Pd Фактор пересчета диметиглиок
симата палладия на палладий — 0,3161

Смешивают 200 мл концентрированной муравьиной кислоты НСООН с

Выделение муравьиной кислотой
Ход анализа Раствор PdCl2 кипятят с муравьиной кислотой ичи гидра

Уравнение реакции,

PdCl2 + НСООН = Pd + 2НС1 + СО2

ПЛАТИНА

Определение Pt (IV) в растворе

Осаждение в виде хлороплатината аммония (NH4)2 [PtCk]
Ход анализа Слабокислый раствор хлорида платины (IV) упаривают
до малого объема Добавляют избыток насыщенного раствора хлорида
аммония NH4C1, затем двойной объем абсолютного этанола Выпадает
желтый осадок Если осадок имеет красноватый оттенок, то это означает,

отфильтровывают через фарфоровый фильтрующий тигель № 3 Промы
вают 0,01 н раствором NH4C1 в 50 % ном этаноле Осторожно осадок
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до 700 °С Резкое повышение температуры может привести к потерям

Можно осадок отфильтровать через стеклянный фильтрующий ти

хчоропчатинат аммония Фактор пересчета на Pt — 0,4395

PtCU + 2NH4C1 = (NH4)2 [PtCl6]
Осаждение в виде сульфида

екают сильный ток сероводорода H2S до насыщения Выпадает корич
невый осадок сульфида платины PtS 2 После охлаждения осадок от

H2SO4 Осадок в фарфоровом тигле сушат, озоляют и прокаливают при
600 °С Сульфидная сера при этом окисляется до БОг Взвешивают пла
тин\ Повторное прокаливание проводят под током водорода В фильт
рате проводят проверку полноты осаждения

Уравнение реакции

PtCl4 + 2H2S = PtS 2 + 4НС1

Восстанов tetiue муравьиной кислотой
Ход анализа К солянокислому раствору пробы добавляют сухой аце
тат аммония для создания буферное™ раствора Добавляют по кап
лям концентрированную муравьиную кислоту НСООН до прекра
щения образования осадка Отфильтровывают осадок через фильтр
бечая лепта и промывают 0 1 н раствором НС1, в фарфоровом тигче
сушат, озоляют и прокачивают при 700 "С После охлаждения взвеши

РЕНИИ

Определение ReOj" в растворе

Осаждение тетрафениларсонием

Ход анализа К 5—25 мл горячего раствора перрената (0,5—100 мг Re)
прибавляют хлорид натрия до 0,5 н концентрации и при перемешива
нии 1 % ный раствор тетрафениларсония хлорида (C6H5)4AsCl до пре

тавляют на несколько часов Осадок отфильтровывают через стеклян
ный фильтрующий тигель Ч> 4 промывают несколько раз ледяной во
дой, сушат при 110—130 °С и взвешивают перренат тетрафениларсо
ния Фактор пересчета (C6H5)4AsRe04 на перренат ReO^ — 0,3952, на
рений — 0 2939

Кислотность раствора для осаждения может быть от 5 н по НС1
до 6 н по NH4OH Мешают Hg2+, Bi3+, Pb2+, Ag+, Sn2+, VO2+,
MnOJ", C10J-, I O ^ , SCN-, I-, Br- F -
He мешает ванадат и вольфрамат
Осаждение нитрон ацетатом

Ход анализа К слабосернокислому раствору перрената ReOJ" нагрето
му до 80 °С, добавляют 5 % ный раствор нитрона в 5 % ной уксусной
кислоте После введения осадителя раствор охлаждают до 0 °С и раз
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мешивают смесь в течение 2 ч После отстаивания проверяют полноту
осаждения в растворе над осадком добавлением капли раствора оса
дителя Фильтруют через стекчянный фильтрующий тигель № 3, про
мывают ледяно холодным раствором нитрон перрената Сушат при
110°С Взвешивают нитрон перренат C2oH16N4 HReO4 Фактор пере
счета на рений — 0,3304

5 мл ледяной уксусной кислоты и все растворяют в 100 мл воды Ра
створ фильтруют через стеклянную фильтрующую воронку или фарфо
ровый фильтрующий тигель, хранят раствор в склянке из темного стек
ла в холодном месте

РТУТЬ

Определение H g + и H g 2 + в растворе

Осаждение в виде хлорида Hg2Cl2

Ход анализа К раствору пробы Hg+, объемом 50—100 мл с возможно
малым содержанием HNOj добавляют незначите-шный избыток 0 2 н
раствора НС1 и нагревают до 40 °С Для восстановления частично име
ющейся Hg2+ до Hg+ добавляют ~ 1 г фосфита натрия Na2HPO3 и не
много раствора НС1 Для выделения осадка добавляют равный объем
воды и оставляют стоять на 12 ч Допустимо легкое нагревание но
при этом осадок не должен приобретать серого окрашивания Фильтру
ют через стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промывают холод
ной водой Сушат при 105—НО °С в течение 2 ч Взвешивают хлорид
ртути Сравнение реакции

2HgCl2 + Na2HPO3 + H2O = Hg2Cl2 + Na2HPO4 + 2НС1
Фактор пересчета Hg2Cl2 на ртуть — 0 8498

Осаждение в виде пиридин дихроматного комплекса
Ход анализа К 150 мл раствора Hg 2 + добавляют 2 г сухого дихрома
та аммония (NH 4) 2Cr 20 7 и 1 мл пиридина C5H5N Этих количеств ре

комплекса пиридин дихромата ртути [HgPy 2]Cr 20 7 оранжевого цвета

след>ет избегать Через 10 мин осадок отфильтровывают через стеклян
ный фильтрующий тигель № 3 Промывают в следующем порядке сна
чала фильтратом затем 4 раза по 2 мл 80 % ного этанола, 2 раза аб
солютным этанолом и наконец 2 раза эфиром Сушат в вакуум эксика
торе Уравнение реакции

HgCl2 + (NH4)2 Cr2O7 + 2Ру = [HgPy2] Сг2О7 + 2NH4C1

Фактор пересчета на ртуть — 0 3490
Осаждение по этой методике наиболее просто и экономно по вре

мени Однако в растворе не должны содержаться все другие катионы,

труднорастворимые гидроксиды
Осаждение в виде роданидно хроматного комплекса
Ход анализа Осаждение проводят солью Рейнеке [тетрароданодиамми
нохромат (III) аммония] NH4 [Cr(NH3)2 (SCN)J H2O С солями рту



13 нейтрального раствора После фильтрования на фильтр белая лента
>садок промывают водой, затем сушат, озоляют и прокаливают в фар
юровом тигле при 800—900 °С до триоксида хрома Сг2Ог

Уравнение реакции

HgNO, + NH4 [Cr (SCN)4(NH3)2] = Hg [Cr (SCH)4(NHS)2] + NH4NO3

Фактор пересчета Сг2О3 на ртуть — 0,1320

при нагревании (50—60 °С) в 100 мл 5 % ного раствора НС1 (по объе
му) и раствор фильтруют1

РУБИДИЙ

Определение Rb+ в сцинтилляторах
Осаждение тетрафенилборатом натрия

Ход анализа Навеску кристаллов содержащих 1-10 мг рубидия, ра
створяют в 100 мл горячей воды Добавляют концентрированную
HNO3 для переведения иодида натрия в нитрат Нагревают раствор до
удаления иода Выпаривают раствор досуха, добавляют 1—2 мл кон
центрированной НС1 и снова выпаривают досуха Остаток растворяют
в 75 мл 0,001 н раствора бромата натрия NaBrO3 в 2 н растворе НС1
Пропускают раствор через ионообменную колонку с анионитом
AG1X8 в С1- форме Рубидий элюируют из колонки 0 001 н раствором
NaBrO3 в 2 н НС1 Элюат выпаривают досуха

Растворяют остаток в 90 мч воды, добавляют 3 капли 0 01 % ного
раствора бромкрезолового пурпурного и 0 1 н раствор NaOH до рН
6,5 (переход окраски от желтой к пурпурно фиолетовой) Прибавляют
8 мл 0 1 н ( ~ 3 % н о г о ) раствора тетрафенилбората натрия
[B(C6H5)4]Na по каплям при постоянном перемешивании Осадок ос

тигель № 4 с отсасыванием Промывают осадок насыщенным раствором
тетрафенилбората рубидия (не более 50 мл), затем 1 мл воды Сушат
при 110°С до постоянной массы Взвешивают тетрафенилборат рубидия
[B(C6H5)4]Rb Фактор пересчета на рубидий — 0 2112

В присутствии ЭДТА определению не мешают Li+, Na+, Mg 2 + ,
Са2+, Ва2+, Cd2+, Cu2+, Mn2+, Pb2+, Co2 +, Ni2+, Fe (II и III),
Zn2+, СГз+, Al»+, As (III), Sb (III), Sn(IV), Ti(IV), U(VI) Мешают
NH^~, Hg+, T1+, Th4+, K+, Cs+

Для повторного использования стеклянного тигля — осадок тетра-
фенилбората рубидия растворяют в ацетоне

СВИНЕЦ

Определение Pb2+ в растворе
Осаждение в виде сульфата

Ход анализа К 100—150 мл слабоазотнокислого раствора пробы до
бавляют избыток 0,1 н раствора H2SO4 и выпаривают раствор почти

1 Приготовление соли Рейнеке см П П Коростелев Реактивы и
растворы в метал чургическом анализе М Метачлургия, 1977, с 102
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досуха Если исходный раствор пробы содержит много НС1 или HNO3,
то его перед осаждением выпаривают досуха После выпаривания с 0,1
н раствором H2SO4 добавляют 1—2 мл воды и еще раз выпаривают
до паров H2SO4 Остаток разбавляют 50 мл холодной воды, содержа
щей 2 капли концентрированной H2SO4 и добавляют 50 мл этанола
После 2 ч созревания осадок отфильтровывают через фильтр синяя

Осадок сушат при 100 "С, затем озоля'ют и слабо прокаливают при
500-600 °С Взвешивают сульфат свинца PbSO4

Уравнение реакции

Pb (NO 3) 2 + H2SO4 = PbSO4 + 2HNO3

Фактор пересчета PbSO4 на свинец — 0,6833

Осаждение в виде основного роданида

Ход анагиза К раствору пробы, содержащему 100—200 мг нитрата

NH4SCN и 1 мл пиридина C5H5N в малом объеме воды После образо
вания белого молочного раствора смесь хорошо перемешивают и ера
зу же фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель Л» 4 Осадок
на фильтр переводят с промывной жидкостью состава 200 мл воды,
4 г NH4SCN и 2 мл пиридина

Промывают 96 % ным этанолом 3—4 раза и 4—5 раз эфиром Оса
док сушат 5—10 мин в вакуум эксикаторе и взвешивают основной рода
нид свинца состава Pb(OH)SCN

Pb (NO3)2 + NH4SCN + H2O = Pb (OH) SCN + NH4NO3 +HNO 3

Фактор пересчета Pb(OH)SCN на свинец — 0 7340
Раствор должен быть свободным от солей аммония

ста соли РЬ2+ в нитраты, раствор выпариваю NO
растворяют в воде
Осаждение о оксихинолином

Ход анализа К 50 мл раствора с 25 мг РЬ2+ добавляют несколько ка
пель ледяной уксусной кислоты и нагревают до кипения Добавляют
медленно при перемешивании 1,5 кратный избыток 3 % ного ацетатного
или этанольного (или в ацетоне) раствора о оксихинолина и по каплям
0 2 н раствор NH4OH до появления слабого желто оранжевого окра
шивания Через 10—12 ч фильтруют через стеклянный фильтрующий
тигель № 3, промывают холодной водой и сушат при 105 °С Взвеши
вают оксинат свинца Фактор пересчета на свинец — 0,4182

При осаждении рН раствора должен быть 8,5—9,5; в этой обла-

Определение можно закончить броматометрически Для этого ком
плекс после промывания растворяют на фильтре в 2 н НС1, добавляют
2—3 капли 0 2 % ного этанольного раствора метилового красного и
титруют 0,1 н раствором бромид бромата до перехода красной окрас
ки в желтую После этого добавляют избыток 1—2 мл раствора бромид
бромата, 5 мл 10 % ного раствора иодида калия и через 3 мин титруют
выделившийся иод 0,1 н раствором тиосульфата натрия Na2S2O3, до
бавив в конечной точке титрования 2 мл 0,5 % ного раствора крахма
ла Титруют до обесцвечивания 1 мл 0,1 н раствора КВгО3 соответст
вует 2,590 мг РЬ



Осаждение салицилальдоксимом
Ход анализа К раствору пробы добавляют в небольшом избытке 1 %

(C7H6O2N)2Pb отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель
№ 3, промывают этанолом и сушат при 105 °С, до постоянной массы
Фактор пересчета на свинец — 0,4322
Осаждение меркаптобензтиазолом

ток 1 % ного аммиачного раствора осадителя Для его приготовления
растворяют 1 г меркаптобензтиазола в 100 мл 2,5 % ного раствора
NH4OH Если раствор пробы сильнокислый, то его до введения осади
теля нейтрализуют аммиаком (1 1) Раствор осадитетя вводится из
бюретки по каплям при перемешивании в горячий раствор пробы Бе
лый осадок (C7H4S2N)Pb0H отфильтровывают через стеклянный фильт
рующий тигель № 3 и промывают 2,5 % ным раствором NH4OH Сушат
при 105—ПО "С, при этом осадок становится слабо желтоватым

Уравнение реакции
Pb (NO3)2 + C7 H5S2N + NH4OH = (C7H4S2N) PbOH +

+ NH4NO3 + HNO3

Фактор пересчета на свинец — 0 5307

Определение свинца в типографском сплаве

Осаждение в виде сульфата

ют 120 мл воды, добавляют 4 мл разбавленной H2SO4 (1 1) нагрева

PbSO4 отфильтровывают на фильтр синяя лента или стеклянный фильт
рующий тигель Л"° 3 или 4 промывают 6—7 раз 2 н раствором H2SO4,
затем 1—2 раза порциями по
сульфата свинца Промытый о

й Е фи
тиглем сушат при 105-110 °С до

i фильтрование проводилось через бумажный
фильтр, то осадок с фильтром в фарфоровом тигле сушат, озочяют без

стичного восстановления сульфата свинца до металла) с доступом воз
духа Фактор пересчета PbSO4 на свинец — 0,6833

СЕЛЕН

Определение селена (SeO^~ или SeO|~)
в растворе

Ход анализа Раствор ~100 мл, содержащий селенит или селенат, де-

бавленную НС1 (1 1) до исчезновения запаха аммиака Добавляют к
раствору избыток гидразинсульфата H2N NH2 H2SO4 и нагревают до
кипения Выпадает серый осадок селена Его отфитьтровывают через
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вливают соляной кислотой по уравнению

H2Se04 + 2HC1 = H 2Se0 3 + С12 + Н2О

Раствор пробы селената кипятят с 4 н НС1 с обратн

Опредечению мешают^Xi^, A g + , ^ " " Р Ь ^ Т " * и

Определение селена в сталях

Восстановление диоксидом серы SO2 до селена

Ход анализа Навеску стали 5 г (при 0,1-0,5 % Se) или 2 г (0 5-1 %
Se) растворяют в 60 мл смеси концентрированных НС1 и HNO3 (1 1)
Раствор выпаривают досуха (не прокаливая), добавляют 20 мл разбав
ленной НС1 (1 1) и 20 мл воды Отфильтровывают кремниевую кис
лоту обычным образом, промывают и выбрасывают К фильтрату до
бавляют 60 мл концентрированной НС1 и пропускают ток SO2, переме

стоять на ночь, отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти
гель № 3 или 4, промывают разбавленной НС1 (1 1), затем теплой во
дой и под конец 3 раза этанолом и 1 раз эфиром Сушат при 105 °С

СЕРА (СОЕДИНЕНИЯ СЕРЫ)

Определение соединений серы в растворе
Осаждение сульфата ионом бария

Ход анализа К раствору сульфата добавляют 5 мл 2 н НС1 н
ют до кипения и добавляют по каплям горячий 0 1 н раствор х
бария ВаС12 2Н2О После охлаждения осадок отфильтровыва
фильтр синяя лента Если осадка очень мало то раствор ост
стоять на ночь в теплом месте под часовым стеклом Промыва
док на фильтре холодной водой Осадок с фильтром с\шат озо
10 мин поркаливают при 500—600 °С Взвешивают BaSO4
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H 2SO 3 + Br 2 + Н2О = H2SO4 + 2HBr,

H 2SO 3 + Н 2 О 2 = H2SO4 + Н2О

Фактор пересчета BaSO4 на сульфит ион SOf~ — 0 3430

Определение сульфида в виде сульфата бария

Ход анализа Растворимые сульфиды S2~ окисляют бромной водой,
НС1 с бромом или пероксидом водорода Готовят окислительную смесь
и малыми порциями добавляют в нее раствор сульфида, всякий раз
выжидая, пока появившаяся сера полностью не растворится После

лученный сульфат осаждают раствором ВаС12, как описано выше

Na2CO3 (1 2) или растворением смесью концентрированных HNO3 с
НС1 (1 3) или смесью HNO3 с КС1О3 (5 1)

Уравнение реакции

S 2~ + 4Н2О2 = SO;j~ + 4Н2О

Фактор пересчета BaSO4 на сульфид S2-—0,1373

Определение тиосульфата S 2 O | ~ в виде сульфата бария

Ход анализа Проводят окисление тиосульфата при нагревании с перо

ксидом водорода Н2О2 или гипохлоритом натрия (см окисление сульфи

да) Далее ведут осаждение хлоридом бария, как описано выше

Уравнение реакции

Na2S2O3 + 5NaC10^2Na 2S0 4 + 5NaCl

Фактор пересчета BaSO4 на тиосульфат S 2 O | ~ — 0 2402

Осаждение роданида в виде сульфата бария

Ход анализа К раствору пробы роданида добавляют бромную воду и
нагревают 1 ч на водяной бане Сера роданида окисляется до сульфа-

250



та Далее ведут определение сульфата, как описано выше Фактор пе
ресчета BaSO4 на роданид SCN-—0,2488
Осаждение роданида нитратом серебра
Ход анализа К раствору пробы роданида объемом — 150 мл добавля

вым стеклом оставляют в темноте на 3—4 ч Раствор фильтруют через
стеклянный фильтрующий тигечь № 3 промывают осадок декантацией
водой с каплями HNO3, затем промывают осадок на фильтре той же
холодной водой с HNO3 и, наконец, промывают водой или этанолом
Сушат при 120—130 "С Взвешивают роданид серебра AgSCN Фактор
пересчета на роданид ион—0 3500

Осаждение роданида нитратом меди

Ход анализа Нейтральный или слабосернокислый раствор роданида
насыщают сернистым газом SO2 При перемешивании добав
каплям 0,1 н раствор нитрата м С ( N O b
или добавляют раствор H2SO3
Си+ Через 1—2 ч стояния осадок отфильтров р
фильтрующий тигель № 3 и промывают сначала водой с H2SO3, затем
этанолом с эфиром Осадок роданида меди (I) сушат при 110 °С в те

2Cu (NO3)2 + 4KSCN = Cu2 (SCN)2 + (SCN)2 + 4KNO3

Фактор пересчета Cu2(SCN)2 на роданид—0,4776

Определение сульфатной серы
в производственных сточных водах
Осаждение в виде сульфата бария
Ход анализа Отбирают 25,0—250 мл анализируемой воды в стакан, до

каплям концентрированную НС1 до появления красного окрашивания
Упаривают (или разбавляют) до 50 мл

К нагретому раствору добавляют по каплям горячий 5 % ный ра
створ хлорида бария ВаС12 2Н2О до полного осаждения сульфата
Жидкость нагревают на песчаной или водяной бане и оставляют на
ночь без подогревания Осадок отфильтровывают через фильтр синяя
лента, промывают горячей водой до исчезновения хлоридов (проба с
каплей 0,1 н раствора AgNO3) Осадок в фарфоровом тигле сушат, озо
ляют и прокаливают 30 мин при 500—600 °С Взвешивают сучьфат ба
рия BaSO4 Фактор пересчета BaSO4 на сульфат SO|~-—0,4116

Определение серы в боксите

Осаждение в виде сульфата бария

Ход анализа Смешивают 1 г боксита в фарфоровом тигле с 5 г смеси
растертых Na2CO3 и КМпО4 (1 1), сверху засыпают еще 2 г смеси
Тигель закрывают крышкой ставят в холодную м}фечьную печь по
степенно нагревают до 700—800 °С и выдерживают при этой температу
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Раствор фильтруют через фильтр синяя лента, промывают горяче
водой декантацией 3 раза, затем на фильтре до тех пор пока 20 мл прс
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менения и прокаливают 40 мин при 800 °С Взвешивают BaSO4 Фак
тор пересчета на серу—0,1374

Определение серы в феррованадии

Осаждение в виде сульфата бария

Ход анашза Растворяют 0,5 г феррованадия в стакане на 300 чл
10 мл концентрированной HNO3 при нагревании Раствор выпариваю
до сиропообразного состояния, добавляют 10 мл концентрированно

ной НС1 повторяют Соли растворяют в небольшом количестве водь
разбавляют горячей водой до 100—120 мл и добавляют 15 мл солянс
кислого гидроксиламина NH2OH HCl (100 г/л) для восстановлени
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через фильтр синяя лента, промывают 8 раз горячей водой до удал<
ния С1~ ионов В платиновом или фарфоровом тигле сушат озоляют
прокаливают при 700 °С Проводят параллельно холостой опыт со вс<
ми применяемыми реактивами Взвешивают BaSO4 Фактор пересчел
BaSO4 на серу-0,1374

СЕРЕБРО

Определение Ag+ в растворе

Осаждение хлоридом

Ход анализа Слабоазотнокислый (1 % ный) раствор пробы объемо
-100—150 мл нагревают до кипения Добавляют по каплям при пер*
мешивании 0 2 н раствор НС1 в незначительном избытке В конце оса»
дения осадок коагулирует, образуя крупные хлопья и раствор на
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осадком становится прозрачным, поэтому в месте падения капли ра-
створа НС1 можно определить, образуется ли осадок AgCl

В случае сильного разбавления раствора вместо осадка образуется

осаждения При хорошо образовавшемся осадке дают смеси стоять 2—

разложения осадка Осадок промывают декантацией холодной водой
с несколькими каплями HNO3 фильтруют через стеклянный фильтрую
щий тигель № 3 и промывают на фичьтре до удаления С1~ иона, под
конец промывают порцией воды без HNO3 Осадок сушат 2 ч при
100 °С или 30 мин при 130 °С Взвешивают хлорид серебра AgCl
Ъ равнение реакции

Ag\O3 + HC1 = AgCl + HNO3

Фактор пересчета AgCl на серебро — 0,7526
Мешают Hg+, Cu+, T1+ Большого количества осадителя (НС1)

Осаждение тионалидом
Ход анализа Раствор пробы нагревают до 80—90 °С и при перемеши

ныи избыток осэдитетя Горячий рэствор фильтруют через фэрфоровый
фильтрующий тигель № 3 и промывают горячей водой, счедя за тем,

Полученный осадок тионалидата серебра (CuH]0ONS) \g разлага

Осадок в тигле сушат, затем озоляют и прокаливают на газовой горел

трированной HNO3, промывают фильтр HNO3 собирая ее в стакан
Раствор выпаривают досуха для отгона HNO3, остаток растворяют в
воде и определяют серебро осаждением НС1, как описано выше Мето
1ика применима для определения малых содержаний Ag+ в растворах
и дает точные результаты

рить в 50 мл ледяной уксусной кислоты с 4—5 мл 5 н H,SO4 и опре

иодида калия KI, 10 мл 1 н раствора роданида аммония NH4SCN и
избыток 0,02 н раствора иода После разбавления водой титруют об
ратным методом избыток иода 0,02 н раствором тиосульфата натрия до
обесцвечивания в присутствии 2—3 мл 0 5 % ного раствора крахмала
1 мл 0 02 н раствора иода соответствует 0,4316 мг серебра

Определение серебра в магниевых сплавах
Осаждение хлоридом

Ход анализа Растворяют 2—3 г сплава (Ag>3 %) в 40—60 мл раз
бавленной HNO3 (1 1) при нагревании до кипения Стенки стакана
обмывают холодной водой из промывалки и добавляют 10—16 мл раз
бавленной НС1 (1 1) для осаждения серебра После тщательного пе

коагуляции осадка Отфильтровывают осадок через стеклянный фильт-
рующий тигель К» 3 промывают сначала 2 % ным раствором HNO3, за
тем 2—3 раза водой Сушат при 100 °С, затем при 130 °С до постоян
ной массы Фактор пересчета хлорида серебра AgCl на серебро—0,7526
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СКАНДИИ

Определение Sc3+ в растворе

Осаждение бензолселенинаточ аммония
Ход анализа Раствор содержащий ОД—3 мг скандия, разбавляют до
50 мл водой в стакане на 100 мл Нагревают на водяной бане, добав
ляют к а т ю 0 1 % ного раствора метилового оранжевого и нейтрали
зуют аммиаком (1 1) до появ пения желтого окрашивания К горячему
раствору добавляют 5 мл 20 % ного раствора бензолселенината аммония

ют через стеклянный фильтрующий микротигель N° 4, промывают 10—
15мчбидист1тятаи10млэтанола Сушат при 105 °С в течение 20 мин
и взвешивают бензолселенинат скандия состава (C6H5Se02)3Sc Фак
тор пересчета на скандий — 0,09380
Определение скандия в присутствии циркония

личества Zr(IV) разбавляют до 50 мл 1 н раствором НС1 и нагревают
Добавляют для осаждения циркония 5 мл 20 % ного раствора бензолсе
ленината аммония После охлаждения осадок отфильтровывают через
фильтр синяя пента хорошо промывают 0,5 % ным раствором бензол-

на водяной бане до 50 мл и проводят определение скандия, как описа

СТРОНЦИИ

Определение Sr2+ в растворе
Осаждение в виде карбоната

Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют по лакмусу аммиаком (11)
и добавляют 2 н аммиачный раствор карбоната аммония (NH4)2CO3
в избытке для осаждения стронция При перемешивании выдерживают
на водяной бане 3—4 ч Фильтруют через фильтр синяя лента и про-
мывают водой, содержащей (NH4)2CO3 Осадок с фильтром сушат в
фарфоровом тигле, озоляют и слабо прокаливают на газовой горелке
Взвешивают карбонат стронция SrCO3

Уравнение реакции

SrCl2 + (NH4)2 CO3 = SrCO3 + 2NH4C1
Фактор пересчета SrCO3 на стронций — 0,5935
Осадок заметно растворим в присутствии больших количеств

NH4C1 и NH4NO3 Сильного прокаливания следует избегать так как

почностью перевести в SrO и взвесить Фактор пересчета SrO на строн-
ций - 0 8456
Осаждение в виде оксалата

нейтрального или уксуснокислого горячего ра-
по каплям 0,1 н раствор оксалата калия

ии Через 3—4 ч осадок отфильтровывают че
промывают насыщенным раствором оксалата

Ход анс
створа
К2С2О4
рез фил

пробы
при п(

К 100
добав

гремеш



стронция, затем 50 % ным этанолом Осадок сушат в фарфоровом тиг-
че озоляют и осторожно прокаливают при 600 °С до карбоната строн-
ция SrCO3 Уравнение реакции

SrCl2 + К2С2О4 = Sr (С2О4) + 2КС1
Фактор пересчета SrCO3 на стронций — 0,5935
Осадок оксалата стронция Sr(C2O4) можно отфильтровать через

стеклянный фильтрующий тигель № 4 и промыть, как описано выше
Осадок сушат при 100 °С, взвешивают оксалат стронция состава
Sr(C2O4) H2O Фактор пересчета на стронций—0,4525

СУРЬМА

Определение S b 3 + в растворе

Осаждение пирогаллолом

Ход анализа К раствору пробы Sb 3 + добавляют немного более расчет-
осадка основных солей при разбавлении Добавляют сразу пятикратный
избыток 7 % ного раствора пирогаллола С 6Н 3(ОН) 3 в насыщенном ра-
створе сульфита натрия Na2SO3 7Н2О Раствор объемом - 1 0 0 мл
разбавляют водой до 250 мл, смесь мутнеет, образуется шелковистый
белый осадок, который после отстаивания становится крупнокристалли-
ческим Через 2 ч его отфильтровывают через стеклянный фильтрующий
тигель № 3, промывают холодной водой 3—4 раза для удаления из-
бытка пирогаллола Сушат при 100—105 °С После просушивания про-
мывают еще 2—3 раза холодной водой, чтобы удостовериться в полно-
те отмывания пирогаллола Снова сушат и взвешивают пиррогаллат
сурьмы Sb[O2C6H3(OH)2]

Уравнение реакции

SbCl3 + СвН3 (ОН)3 + Н2О = Sb [О2С6Н3 (ОН)2] + ЗНС1
Фактор пересчета пирогаллата на с>рьм> -0,4632

ТАЛЛИИ

Определение Т1+ и Т13+ в растворе

Осаждение иодидом

раствора сернистым газом SO2 Кипятят раствор для удаления избытка
SO2 К слабоазотнокислому раствору при 90 °С добавляют 0 1 н рас
твор иодида калия KI до полного осаждения Т1+ Фильтруют раствор
через стеклянный фильтрующий тигель № 4, осадок промывают 0,01 н

п?иТ130С°С°ЛдГп^ иодвд таллия (I) T1I
Уравнение реакции
T1NO3 + KI = ТП + KNO3

Фактор пересчета ТП на таллий —0,6170
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Осаждение иеркаптобензтиазолом

Ход анализа Раствор пробы Т1+ должен быть концентрированным До-
бавляют на холоду избыток 1 % ного аммиачного раствора меркапто-
бензтиазопа из бюретки по каплям Осадок меркаптобензтиазолата тал
лия желтоватого цвета (похожего на серу) растворим в воде Осадок
отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигепь № 3 промы
вают 2 5 % ным раствором NH4OH Сушат при 110°С Взвешивают
(C7H4NS2)T1 Фактор пересчета на таллий — 0 5515
Осаждение Т1+ тионалидом

Ход анализа Нейтрализуют 10—20 мл (0,1—0 025 г Т1+) раствора 2 н
раствором NaOH по феночфталеину, добавчяют 2 г тартрата натрия
Na2C4H4O6 2H О, 3—5 г цианида качия KCN (дчя комплексования ме
шающих этементов) вводят равный объем 2 н раствора NaOH и раз-
бавляют до 100 мл Добавляют 4—5 кратный избыток 5 % ного раст-
вора тионалида в ацетоне Перемешивают и нагревают до кипения, при

ле охлаждения отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти-
гель № 3, промывают холодной водой для удаления KCN и ацетоном-
для удаления избытка тионалида Осадок сушат при 100 °С и взвеши
вают тионалидат таллия T1(CI2H10NOS) Фактор пересчета на таллий—
0 4858 В присутствии тартрата цианида и NaOH осаждается только

Осаждение Т1+ хроматом

Ход анализа Нейтральный раствор пробы ( ~ 1 мг Т1+ в 1 мл) нагре
вают до 70—80 "С, добавляют 20 % ный раствор NH4OH (4 мл на 100
M I ) и 10 % ный раствор хромата калия К2Сг04 (10 мл на 100 мл)
Смесь оставляют на 12 ч Осадок хромата таллия Т12Сг04 отфильтро
вывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, переводя его на
фичьтр 1 % ным раствором КгСгО4> промывают 2—3 раза небольшими
порциями 50 % ного этанола до исчезновения желтого окрашивания
фичьтрата Сушат при 120—130 °С до постоянной массы Взвешивают
Т12Сг04 Фактор пересчета на таллий — 0 7789 Мешающие ионы
(Al3^ Fe3+ Cr3-, Ag+, Bi3- Pb°+, Ba2+ и Si2+) комплексуют добавкой
ЭДТА

Осаждение Т13+ диантипирилпропилметаном

Ход анашза К кислому раствору соли Т13+ добавляют сухой хлорид
натрия до концентрации С1~ не менее 0,1 н , затем при перемешивании
1 % ный раствор диантипирилпропилметана в уксусной кислоте (1 1)
до прекращения образования осадка Дают осадку скоагулировать, от
фильтровывают его через стеклянный фильтрующий тигель № 3 и про

на в 1 н НС1, а затем 1 н раствором НС1 Сушат при ™0—120 "С^Фак
тор пересчета C2 6H j 0O2N4 HT1C!4 на таллий — 0 2628 Определению в
3 н НС1 не мешают In3+, Bi3+, Zn2+, Cd2+, Fe 3 +, Mg2+, Р О ^ и AsOf"

Определение таллия в магниевых сплавах
Осаждение хроматом

Ход анашза Растворяют 2 г сплава ( Т К 1 %) или 1 г (Т1>1 %) в
80—40 мл разбавченной H,SO4 (1 5) Раствор переводят в мерную кол
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15 капель, разбавляют водой до метки и перемешивают Через 20—30
мин отфильтровывают часть раствора через два сухих фильтра бечая
лента, собирая фильтрат в мерную колбу на 100 мл Первые порции
фильтрата (20—30 мл) отбрасывают, в мерную колбу набирают фильт
рат до метки Переводят раствор из мерной колбы (100 мл) в стакан
на 200 мл, нагревают до 60—70 °С и осаждают таллий добавлением
10 мл 5 % ного раствора хромата калия К2Сг04, добавляя его неболь
шими порциями при хорошем перемешивании стеклянной палочкой с
резиновым наконечником Через 10—12 ч осадок отфильтровывают на
стеклянный фильтрующий тигель № 4, промывают 4—5 раз 0 5 % ным
раствором К2Сг04, а^затем^-6 раз 50 % ным этанолом Промывку^

Метод г

ТАНТАЛ

Определение танталата ТаО^~ в растворе
Осаждение в виде танталовой кислоты

Ход анализа Щелочной раствор танталата разбавляют до ~ 200 мл во
дой и нейтрализуют по каплям разбавленной H2SO4 (1 1) по фенол

кипиенВиеВмДдобавляютДШ^
си отстояться 30 мин при 95 °С и фильтруют через фильтр красная лен

нитрзтз зммония Осэдок с фильтром суй1Эт в фэрфоровом тиглб,
озоляют и прокаливают при 1000 °С до пятиоксида тантала Та2О5'

2К3Та04 + 3H2SO4 = Та2О5 + 3K2SO4 + ЗН2О

Фактор пересчета Та2О5 на тантал — 0,8191

Осаждение купфероном.

Ход анализа Раствор танталата разбавляют 2 н раствором H2SO4 до
200—300 мл и добавляют при 20 °С 6 % ный раствор купферона На
100 мг ТаО4~ применяют 10 мл раствора купферона Когда осадок

фильтрату добавляют 1—2 мл раствора купферона, если раствор заму
тился, то его еще раз фильтруют через тот же фильтр На фильтре
осадок промывают горячей водой В фарфоровом тигле сушат, озоля
ют и прокаливают при 1000 °С в закрытом тигле до Та2О5 Фактор пе
ресчета на тантал — 0,8191

Определение тантала и ниобия в сталях,
не содержащих вольфрама
Осаждение фениларсоновой кислотой

Ход анализа Растворяют 1—2 г стали в 30 мл концентрированной НС1
и 10 мл концентрированной HNO3 в стакане на 300 мл Раствор выпа
ривают досуха и остаток слегка прокаливают Добавляют к остатку 10
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мл концентрированной НС1 и нагревают до растворения солей Разбав-

и вводят 40 мл 3 % ного раствора фениларсоновой кислоты для осаж-
дения ТаС>4~ и NbC>4~H оставляют на ночь Осадок танталовой, нио-
биевой и кремниевой кислот отфильтровывают через фильтр синяя лен-
та и промывают 1 % ной НС1, затем 2 % ным раствором нитрата ам-

батываТютР6 мл концентрированной н Д о Г и несколькими каплями кон-
центрированной HF

Необходимо следить, чтобы при удалении SiO2 был избыток H2SO*

кращения выделения паров H2SO4 Остаток слегка прокаливают в му-
фельной печи при 800 °С и сплавляют с пиросульфатом калия K2S2O7

Плав выщелачивают водой в стакане на 300 мл Содержимое стака
на разбавляют горячей водой до 200 мл, добавляют 8 мл концентриро
ванной НС1 и выдерживают 1 ч при 90 °С При этом вследствие гидро-
хлопьев В раствор вводят 40 мл 3 %. ного раствора фениларсоновой кис-

Осадок в фарфоровом тигле (можно в платиновом) сушат, озоляют и
прокаливают при 1000 СС Взвешивают сумму Та2О5 и Nb2O5

но с танталом и ниобием Титан, если он присутствует в стали, так же

K2S2O7 выщелачивают 20 мл разбавленной H2SO4 (1 4), переводят
раствор в мерную колбу на 100 мл, разбавляют до метки и определяют
TiO2 фотометрическим методом Содержание TiO2 вычитают из массы
пятиоксидов тантала и ниобия

Раздельное определение тантала и ниобия в растворе

Осаждение N бензоин N фенилгидроксигачиноч

ле выщелачивания плава с K2S2O7 — см выше) добавляют сухой вин
ной кислоты до 5 %, добавляют 20 % ный раствор ацетата аммония до
рН 3 5—6 5 (при больших содержаниях Та—до рН 6), разбавляют во-
дой до 350 мл, нагревают до кипения и осаждают ниобий добавлением
по каплям 10% ного раствора N бензоил N фенилгидроксиламина в
этаноле Выпавший осадок отфильтровывают через фильтр белая лен
та, промывают 0 1 % ным раствором осаждающего реактива, сушат в
фарфоровом тигле и прокаливают осадок при 1000 °С, взвешивают пя-
тиоксид ниобия Nb2O3

К фильтрату добавляют по каплям разбавленную H2SO4 (1 1) до
рН 1,0 и нагревают на водяной бане 45 мин Выделившийся осадок
отфильтровывают через фильтр белая лента промывают 0,1 % ным ра-
створом реактива, сушат в фарфоровом тигле, озоляют i прокаливают
до пятиоксида тантала Взвешивают Та2О5

258



Определение теллурита ТеО^~
и теллурата ТеО|~ в растворе

Выделение в виде элементного теллура
Ход анализа 1 К 100 мл раствора теллурита или теллурата добавляют
25 мл концентрированной НС1, 20 мл 15 % ного раствора гидразина

^О0Р5Я°СИдоОпостоянТноМй массы° Взвешивают' те^луГ У^ня^Цш

К2Те03 + (NH2)2 HC1 + НС1 = Те + 2КС1 + ЗН2О + N2

2 Кислый раствор теллурита TeOg~ нейтрализуют аммиаком (1 1)

тый сучьфид аммония (NH4)2S до тех пор, пока образующийся в на

ют 200300 мл, добавляютеще 5— Х ш Т ^ т в о р Г ^ а г Б О з Гки
пятят 5 мин Осадок отфильтровывают и обрабатывают далее как в

Na2 TeS4 + 3Na2SO3 = Те + 3Na2S2O3 + Na2S

ТИТАН

Определение Ti4+ в растворе

Ход анализа К 2 н уксуснокислому раствору пробы добавляют 2—3 г
ацетата натрия CH3COONa 3H2O и нагревают до кипения Титан Ti4+

выделяется в осадок состава ТЮ(ОН)2 Горячий раствор

0,1" раствором уксусной кистоты Осадок в фарфоровом тигле сушат,
озоляют и прокаливают при 800 °С до диоксида титана TiO2 Уравнения
реакций

TiCl4 + ЗН2О = TiO (ОН)2 + 4НС1,
TiO (ОН)2 = TiO2 + Н2О

Фактор пересчета TiO2 на титан — 0,5995, на титанат ион TiO^—
1,2002

Сульфат титана Ti(SO4)2 из слабокислого раствора также полно-
стью выделяется в осадок при кипячении в силу гидролиза Осаждают
Ti4+ из кислых растворов действием NH4OH, КОН и (NH4)2S Методи
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Осаждение о оксихинолин
Ход анализа К 150 мл рас
кислоты 0,5 г ацетаа нат

1)

од анализа К 150 мл раствора пробы добавляют 1 г сухой винной
ислоты и 0,5 г ацетата натрия CH3COONa ЗН2О и нейтрализуют ам
иаком (1 1) до начала образования мути Добавляют 3 мл ледяной

й 60 °С б 3 J й й
я ут Д а л т

о 60 °С и добавляют 3 J 0 н

10 мин Фильтруют горячий раствор через стеклянный фильтрующий
тигель № 3, промывают осадок горячей водой (под конец холодной),
сушат при 110°С и взвешивают оксинат состава TiO(C9H6ON)2 Фактор

Осадок на фильтре после промывания можно растворить в 2 н HCI
и определить Ti*+ броматометрически 1 мт 0,1 н раствора бромата ка
тая КВгОз соответствует 0,5988 мг титана

Осаждение купфероном

быток 5 % ного раствора ЭДТА, нейтрализуют раствор добавлением

бавляют раствор водой до -400 мл, охлаждают до 10 °С и медленно
при помешивании добавляют 6 % ный холодный раствор купферона до
полного осаждения Ti4+ Осадок отфильтровывают через фильтр крас
ная тента, промывают холодным 0,5 % ным раствором купферона В фар
форовом тигле осадок сушат, озоляют и прокаливают при 950—1000 °С
до диоксида титана ТЮ2 Фактор пересчета на титан-0,5995
ТОРИИ

Определение тория Th4+ в растворе
Осаждение аммиаком

( С и Т н ы й раствор0вР20 % номПэтаноле)КаД^ивеН30-05ВОгМнитратаНамУ

мония NH4NO3 Осадок Th(OH)4 отфильтровывают через фильтр крас
ная лента и промывают 0,01 н раствором нитрата аммония Осадок в
фарфоровом тигле сушат, озочяют и прокаливают при 1100°С до ди-

Th (NO3)4 + 4NH4OH = ThO2 + 4NH4NO3 + 2H2O

Фактор пересчета Т Ю 2 на торий — 0,8788

Осаждение щавелевой кислотой
Ход анализа К горячему раствору пробы 1 н по НС1, добавляют из-
быток насыщенного раствора щавелевой кислоты Н2С2О4 2Н2О Дают
стоять смеси 12—24 ч Осадок отфильтровывают через фильтр белая
лента, промывают 0,2 н раствором НС1 с 1 % Н2С2О4 2Н2О Сушат в
фарфоровом тигле, озочяют и прокаливают при 1100°С до диоксида то
рия ThO2 Уравнения реакций

Th (NO3)4 + 2Н2С2О4 = Th (C2O4)2 + 4HNO3,
Th (С 2О 4) 2 = ThO2 + 2СО + 2СО2

Фактор пересчета ThO2 на торий — 0,3788

Ход анализа К кислому раствору пробы добавляют 1 г сухого гидро-
ксилауина солянокислого NH2OH HC1 и йагревают до обесцвечивания
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Добавляют 2—3 капли 0,2 % ного этаночьного (60 40) раствора мети-
лового красного и нейтрализуют раствор аммиаком (1 1) до перехода

рации 2 5 % СНзСООН в растворе Нагревают до кипения и по к ^ п я ч
добавляют 3 % пый ацетатный раствор о ОКСИХИЙОТШЫ ДО прекращения
образования осадка (мути) в месте падения кап ш Добавляют не

точно Добавляют еще 20 мч раствора ацетата аммония После осаж
дения желтый осадок оксината тория [Th(C9H6ON)4] (C9H7ON) отфильт

док с фильтром сушат в фарфоровом тигле, озоляют, засыпают слоем
щавелевой кислоты и осторожно прокаливают при 1100°С до ThO2

Фактор пересчета ThO2 на торий — 0 8788
Осадок можно растворить в 2 н НС1 и определить Th4+ бромато

Осаждение купфероном

CH3COONa ЗН2О и 6 % ный холодный раствор купферона до полного

та, промывают 0,5 % ным раствором купферона сушат в фарфоровом

на торий — 0 8788 Т П Р " Д° * а К Т ° Р n e p e C 4 e T d

Определение тория в магниевых сплавах
Осаждение фенияарсоновой кислотой

Ход анализа Растворяют 0 5—0,25 г сплава (при 2—5 % Th) в 50 мл
разбавленной НС1 (1 2) в стакане на 400 мл Нагревают до полного
растворения сплава, добавляют 150 мл воды, нейтрализуют по каплям
аммиаком (1 lj до появления мути Th(OH)4, которую растворяют до
бавкой 2—3 капель НС1 (1 2) Добавляют 4 мл 50 % ной укс>сной ки
слоты и осаждают торий Th 4 + 2 % ным раствором фениларсоновой ки
с юты (10 мл на 1 мг Th4+) Раствор с осадком нагревают до кипения

фильтровывают через фильтр белая лента Промывают осадок на
фильтре 10—12 раз 1 % ным раствором уксусной кислоты, в фарфоро-
вом тигле сушат, озоляют, и прокаливают при 1000—1050 °С в течение:
3 ч Взвешивают диоксид тория ThO2 Фактор пересчета ThO2 на то-
рий — 0 8788

Осаждение должно проводиться в 2 % ной СН3СООН или НС1 Оп
ределяют 0,5—5 % тория Мешает цирконий

Осаждение щавегевой кислотой

Ход анализа Растворяют 0 5 г сплава (при T h < l %) в 20 мл разбав
ленной НС1 (1 1), предварительно добавив 20 мл воды под конец при

раствора и еще 20 капель аммиака Раствор с осадком Th(OH)4 нагре

ют 7—8 раз 2 % ным холодным раствором хлорида аммония и раст
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воряют на фильтре в 20 мл горячей HCI (1 1), промывают фильтр '
2 % ноь горячей НС1 Раствор собирают в стакан, в котором произво

50 м ч 1/о ного раствора НС1 и осаждают Xп добавлением 30 мл на

6— раз Л01ОДНЫМ 3 % ным раствором щавелевой кислоты Осадок в

950 СС Взвешивают диоксид тория Фактор пересчета ThO2 на то
рий — 0 8788

УГЛЕРОД

Определение углерода в карбонатах
Л16ТОО tlpOKCl ^IHBCIHUЯ

массы при 100 °С для удаления влаги Навеску карбоната в платино

ря массы соответствует содержанию СО2 Уравнения реакций

СаСО3 = СаО + СО2,

Fe2 (СО3)з = Fe 2 O 3 + ЗСО2

Фактор пересчета СО2 на СО^~ — 13635, на \перод — 0 2729

Проба дочжна быть с\хой и не иметь других веществ, разлагающихся

карбонате бария и карбонатах щелочных металлов

Определение цианида в растворе

Осаждение нитратом серебра

Ход анализа К раствору пробы добавляют избыток 0,1 н раствора
нитрата серебра AgNO3 и несколько капель разбавленной HNO3 (1 1)
Перемешивают и оставляют при 20 °С на 2—3 ч Нагревать нельзя!
Осадок \gCN отфильтровывают через стеклянный фильтрующий ти
течь Л"° 3 промывают холодной водой, сушат при 100°С Взвешивают
цианид серебра AgCN Уравнение реакции

KCN + AgNO3 = AgCN + KNO3

Фактор пересчета AgCN на CN- — 0,1943
Для осаждения CN" необходимо применять избыток AgNO3, так

как вначале образуется растворимый комплекс K[Ag(CN)2], который в
избытке AgNO3 переходит в осадок AgCN Из комплексных солей №2+,
Сг12 и Z I " T цианид осаждается этой методикой Из более устойчивых
комплексов Fe2--\ Fe3+, Co2+ цианид не осаждается Из Hg(CN)2, кото
рый не диссоциирует в растворе, цианид также не осаждается AgNO3

Для определения цианида в Hg(CN) 2 к раствору пробы добавляют по
рошок метатического цинка, воесгановченную ртуть отфильтровывают,
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УРАН

Определение уранил-иона UO]~ в растворе

Ход анализа Раствор пробы нагревают до 70 X и нейтрализуют

ш'анно^'^^ксида " ^ з о Г Ч ш ^ 2Ш3) Фактор"0"'нсрес^ета^6^^ Т а
уран — 0,8480

Осаждение гидроксидом натрия

Ход анашза Счабокислый раствор, содержащий ~200 мг \рана,
нейтрачиз^ют по каплям 20 % ным раствором Na2CO3 10Н,О до

кой же о б ь Т м ^ ' а с т ^ о р Т ^ С О ? Раствор^ компчекса° Na<[UO^CoJs]

(1 2) и снова осаждают раствором Na2CO3, как и в первый раз Оба
фильтрата объединяют и осаждают уран 2 н раствором NaOH, избегая
большого избытка осадителя Осадок диураната Na2U2O, 6НЮ от

вором NaNO3, затем 0,1 % ным раствором NH4NO3 и наконец водой

док от фильтра Озоляют фильтр в тигле с несколькими к а т я м и кон
центрированной HNO3 Переносят основной осадок в тигель и прокачи
вают осадок при 600 °С до постоянной массы Взвешивают пиро\ранат
натрия Na2U2O7 Фактор пересчета на уран — 0,7509

Осаждение гидрофосфатом аммония
Ход анализа Раствор пробы с 200—300 мг урана (после растворения
в царской водке) упаривают до - 1 5 мл, добавляют 10 мч 3 % ного
раствора винной кислоты и 10 мл 0 1 н раствора ЭДТА Нагревают до
кипения и проводят осаждение добавлением 10 мч 0,2 М раствора ги
дрофосфата аммония (NH4)2HPO4 Через 5 мин устаиавчивают рН 4—
5 по ализариновому красному, добавив 2—3 капли 0,1 % ного водного
раствора индикатора, окраска должна быть фиолетовой Через 10 мин

2°°Тпьш рГстворомИ]МН4сГТсодержа1цим д д а о / о

Л э д т д Г 1 р ° М Ы В а Ю Т Г ° Р Я Ч М

(NH4)
PUO2PO4 ЗН2о

аСГ1рие12О0оРС3и доЯ г г Г х ^ т о Г о с а д о Т ^ р ' я е ^ в о д у ,
но остается сильно гигроскопичным При 400 °С возникает Ш 2 Н Р О 4 >

реходит в пирофосфат уранила (UO2)2P2O7, который устойчив в лзких
температурных границах При 900 °С осадок полностью переходит в пи-
рофосфат состава U2O3P2O7 Прокаливание проводят при 1000 °С до
постоянной массы Взвешивают U2O3P2O7 Фактор пересчета на
уран — 0 6821
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Осадок можно растворить в 2 н НС1 и уран определить бромато

метрически 1 мл 0,1 н раствора КВгО3 соответствует 1,9800 мг урана

Осаждение купфероном

Ход анализа В 2—8 % ном растворе H2SO4 осаждают уран (IV) до

шивании "выпадает осадо^кошмекса"и (С^ОзЫгК^оторый ^тфильт
ровывают через фильтр красная лента Промывают осадок 5 % ным
раствором H2SO4 с 0,15 % ми купферона Осадок в фарфоровом тигле
сушат, озоляют и прокаливают при 1000 °С до оксида U o 0 8 Фактор
пересчета на уран — 0 8480

Zn2- Mg'+ и V(V) Раздельное осаждение проводят при различной
кислотности При содержании 12 % и более H2SO4 осаждают Fe3+ и
V (V) при кислотности ниже 4 % H2SO4 осаждают Al^, Zn2+, Са*+ и
M g ^ Поэтому сначала осаждают FeJ+ и V (V) при 12 % H2SO4 затем
при 5—7 % H2SO4 осаждают уран (IV), при разбавлении раствора ни
же 4 % H2SO4 осаждают другие элементы

Ход анализа К раствору пробы добавляют 5—7 г cvxoro хчорида ам
мония NH4C1, разбавляют до 120 мл и нагревают до кипения К горя
чему раствору добавляют при перемешивании по каплям избыток
3 3 % н о г о раствора хинальдиновой кислоты Осадок UO2(C,0H6O2N)2

5 % ным раствором уротропина с 5 % нитрата аммония до отрицатель
ной реакции на С̂1 Осадок сушат в фарфоровом тигле озотяют и про

0 8480 " " Д° °КСИДа 3 s а к т о р п е Р е с ч е т а н а УРан —

ФОСФОР

Определение фосфата POf~ в растворе

Осаждение магнезиальной смесью

рированной НС1 Раствор должен быть не разбавленным Добавляют

раствора хлорида аммония NH4C1 Нагревают раствор до кипения и



лический осадок фосфата магнийаммония Mg(NH 4)PO 4 Добавляют

остыть и добавляют eiu/vs объема концентрированного NH4OH Через

холодной водой, содержащей 2 % аммиака и 0,5 % нитрата аммония,

прокаливают при 1100°С короткое время Взвешивают пирофосфат маг

ния Mg2P2O7 Фактор пересчета на РС>4~ — 0 8534, на фосфор — 0,2783;

на Р2О5 — 0,6377

М а г н е з и а л ь н а я с м е с ь Раствооряют 5,5 г хлорида магния MgCl2

2Н2О и 10 г хлорида аммония NH4C1 в 100 мл воды Добавтяют к

Осаждение молибдатом аммония

Ход анализа К 50 мг Р О ^ ~ Б 50 мч счабоазотнокислого раствора в объ

нияСШ4Ш3

К аиН е1о—15ВмлЮ25 % ной Н ш Г ^ н а г р е в а ю т д Г к и п е н ш Г \
горячему раствору добавляют при^размешивании 3 % ный раствор мо

Через 15 мин осадок слфиаьтроаывают на Фичьтр cm 1я ченга про
мывают декантацией затем на фильтре промывной жидкостью (50 г
NH4NO3 н 10 \п 25 % ной Н \ О 3 в 1 1 воды)

этого его растворяют на фильтре в 10 мл горячего 8 % ного раствора
аммиака, добавляют 20 мл 30 % ного раствора NH4NO3 30 мл воды и

и добавляют 20 мл 25 % ного раствора HNO3 Желтый осадок
(КН 4) 3РО 4 12МоО3 отфильтровывают через стекчянпый фильтрмощий

стал пиков "N ВДоГи^Ш^" °СО3 ^ "снова "просушиваю^при6 Ш0 Х^Взве

шивают (NH 4) 3PO 4 12MoO3 Фактор пересчета на Р О ^ — 0,05061, на

р^О5 — 0,03784

Этой методикой отделяют Р О ^ " от Fe3 +, Mn2+, A13+, Cr3+, Ni2+,

Со?- Zn^, Ca2^, Sr2+, Ва2+ и Mg2- Мешают НС1, хлориды, фториды

и оргаРические кислоты При больших количествах РО]~ методику ис

ют до полного растворения и охлаждают При появлении белой мути
прибавляют концентрированный аммиак по каплям до растворения му



Осаждение в виде фосфата таллий серебра

Ход анализа К точно нейтральному раствору пробы добавляют 10 мл
4 % ного раствора ацетата та1лия (I) и по каплям при перемешивании
10 мл 0 1 н раствора нитрата серебра AgNO3 Если AgNO, добавлять
быстро то выпадает осадок Ag3PO4 Комплекс Ag2TlPO4 белого цвета
Осадок отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3,

взрешивают Ag2TlPO4 Уравнение реакции

Na2HPO4 + CH3COOTI + 2AgNO3 = Ag2TlPO4 + 2Na\'O3 +

+ CH3COOH

Фактор пересчета Ag2TlPO4 на Р О ^ " — 0 1844

2 н раствором КОН по метиловому оранжевому до щеточной реакции
затем нейтрализуют 2 н раствором HNO3 до кислой реакции которую
нейтрализ\ют 2 н раствором NH4OH Избыток аммиака удаляют ки

Определение фосфора в феррованадии

Ход анализа Растворяют 0 5—1 г феррованадия в стакане па 300 и в
20—30 мт концентрированной HNO3 добавляют 10 мл концеитриро
Варной НС1 и выпаривают досуха Остаток смачивают 10 мл концент

вторяют еще дважды, затем сухой остаток оставляют на плите 25—
30 мин при 120—130 °С

Растворяют соли в 20 мл концентрированной НС1 при нагревании
разблвляют рзвным объемом воды отфильтровывают кремниевую и
вочьфрачовмо кис поты через фильтр белая тента и промывают разбав
ленной НС1 (5 95) Основной фильтрат сохраняют

вают приТР500—600 °С ^ослТ'охлажде^ия к^статку^дс^авляют^—3

Добавляют к фильтрату 15 мл концентрированной HNO3 и выпа
риваюл до 10—15 мл Добавляют еще раз 20 мл HNO3 и выпаривают
до 10—15 мл для удаления НС1 Добавляют еще 10 мл HNO3 и раз
барляют до 100 мл водой Добавляют к раствору 3—5 мл 4 % ного ра

пия для окисления Н3РО3 до Н 3РО 4 Раствор кипятят до выделения б̂
рого осадка МпО(ОН)2, который растворяют добавлением по каплям
15 % ного раствора нитрита калия KNO2 Раствор кипятят до удаления

выпадения осадков гидроксидов которые растворяют несколькими кап
лячн Н \ О 3 (1 1) и дают избыток 2 мл па 100 мл раствора Добавляют
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Осадок фосфоромолибдата аммония (NH4)3PO4 12MoO4 отфильтро
вырают, через фильтр синяя лента с фильтробумажной массой,
промывают промывной жидкостью (50 г NH4NO3 и 40 мл 25 % ной

(1 1), собирая раствор в стакан, в котором проводилось осаждение
Фильтр промывают 3"—4 раза аммиаком (1 20) а затем горячей водой

и НС1 (11) до слабокислой реакции, добавляют 50 мл раствора маг

стояния осадок Mg(NH 4)PO 4 отфильтровывают через фичьтр синяя
лента и промывают 1 % ным раствором NH4OH Фильтр с осадком с\
шат в фарфоровом тигле, озоляют и прокаливают при 1000—1050°С д»

Mg,P2O7 на фосфор — 0 2783

ФТОР

Определение F- в растворе

Осаждение в виде фторида кальция

ацетата натрия СНз°СОШ™Зад!Иразб"вВл°яРютПводои до^ОоЧп 'и на

Зрячего Д5°0/Гногоа раствора хлТр^да^альц^^а^Ь3^™°Че"° медлен*

Na 2F 2 + СаС12 = CaF2 + 2NaCl

раствор нейтрачизуют 20 % ным раствором карбоната натрия по кап

осадок CaF2 и СаСО3 Осадок отфильтровывают, промывают и прокали

Осаждение в виде фтор хлорида свинца

Ход анализа В нейтральном растворе содержащем ~200 мг фторида,
устанавливают рН 4 1—4 8 по метиловому красному по желто красной
окраске (обтасть перехода окраски) Добавляют на хочоду 300 мл на
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сыщенного раствора хлорида свинца РЬС12 Через 12 ч фильтруют на
стеклянный фильтрующий тигель № 4 промывают насыщенным раство
ром PbCiF и немного водой Осадок сушат при 130—140 °С Взвешива
ют PbCIF Уравнение реакции

Na 2F 2 + 2РЬС12 = 2PbClF + 2NaCl

Фактор пересчета PbCIF на фтор — 0 07261
Осадок после прокаливания можно растворить в 2 н HNO3 и оп

ределить хлорид аргентометрически Уксусная и винная кислоты меша

Обращают особое внимание на точное установление рН

Осаждение в виде Фторида лантана

Ход анализа К раствору 10—100 мг фторида в 100 мл добавляют те

С В Д Ю Ш н Т > На "Голоду 0 добавляю^™ н" растворГ ацетата Тантана
(CH»COO)3La в избытке Кипятят 30 мин и после охлаждения фильтру
юг через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Промывают осадок
теплой водой, содержащей немного СН3СООН Сушат при 110°С до

3Na2F2 + 2 (СН3СОО)з La = 2LaF3 + 6CH3COONa

Осаждение хлоридом трифенилолова

Ход анализа К раствору с рН 4—8 содержащему 2—10 мг фторида,
добавляют 2 мл 2 % ного раствора хлорида трифенилолова C,8H15ClSn
в хюроформе и хорошо перемешивают Через 30 мин осадок _фторида

НОГО рЗСТВОрЯ ОСЭЖДЗЮЩСГО pGSKTHBd И 5 МЛ 0 1 % НОГО рЭСТВОрЭ D6d

геыа в хлороформе Осадок Ci8H1 5FSn сушат при П0°С до постоянной

РО4~, ВОд~, АР- и Гез+

ХЛОР

Определение С1- в растворе
Осаждение нитратом серебра

концентрированной HNO3 и по каплям 0,1 н раствор нитрата серебра
AgNO3 Небольшой избыток AgNO3 определяют по коагуляции образую
щегося осадка AgCl При размешивании нагревают до кипения и остав^

фильтр\ющий тигель № 3 0,5 % ным раствором HNO3 промывают оса
док на фильтре тем же раствором HNO3 затем водой и этанолом Су
шат при 120—130 °С Взвешивают хлорид серебра AgCl Уравнение ре

NaCl + AgNO3 = AgCl + NaNO3

Фактор пересчета на хлор — 0 2474
Можно проводить определение в свободной НС1 но непременно на
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подходящимаЛосаВдите™^ H2S)3 Избыток
осадителя должен быть затем удален из раствора Восстанавливающие
ионы (Fe 2 +, Sn2 +) должны отсутствовать Мешает также Hg 2 + так как
образует малодиссоциирующее соединение HgCl2 Соосаждаются ионы
металлов Fe3+, Sn (IV), ВР+ и Sb3^

Определение хлората СЮ~в растворе

Осаждение нитроном

Ход анализа Растворяют -100 мг хлорат иона ClOjf в 60 мл воды
К нейтральному раствору добавляют 1 мл 2 н H2SO4 и нагревают до
кипения Для осаждения хлората добавляют к горячему раствору 10 мл
ацетатного раствора нитрона на каждые 100 мг C1OJ" Осаждающий
реактив готовят растворением 10 г нитрона в 5 мл ледяной уксусной ки

воде со льдом и фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3
Промывают осадок холодным насыщенным раствором нитрон хлората,
а затем 6 порциями по 2 мл ледяной воды Сушат при 105 °С в су

Т1ПъТт^жа^1з^°Я™^™^ нет^оныора^Тс^нЖГнЖ
Фактор пересчета на C1OJ"— 0,2103, на НС1О3 — 0,2128

Осаждение а динафто диметиламином

Ход анализа К раствору пробы добавляют 10 мл 2 н H2SO4, нагревают

фильтруют через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Промывают хо
лодной водой Сушат 1 ч при 110 °С Взвешивают (C l 0H7CH2)2NH

НСЮз Фактор пересчета на С1О^ — 0 2185, на НС1О3 — 0 2212

Осаждение нитратом серебра

Ход анализа Хлорат ион восстанавливают до хлорид иона применени
ем H2SO3 (солей F e 2 + или порошка цинка) К раствору пробы хлората
добавляют 0,1 н раствор нитрата серебра AgNO3 Если при этом вы
пал белый осадок, то это значит, что в хлорате имеется примесь хлори
да Осадок AgCl отфильтровывают и определяют содержание С1-, как

К фильтрату добавляют 1 мл разбавленной HNO3 (11), затем
6 % ный раствор сернистой кислоты H2SO3 и нагревают на водяной
бане 30 мин Осадок AgCl через 2—3 ч отфильтровывают на стеклян
ный фильтрующий тигель N<> 3, промывают водой с каплями HNO3 до
потаого удаления побочных продуктов окисления (Ag2SO4) Осадок
с\шат при 120—130 °С и взвешивают AgCl Уравнение реакции

КСЮ3 + AgNO3 = AgC103 + KNO3,

AgC103 + 3H2SO3 = AgCl + 3H2SO4

Фактор пересчета AgCl на ClOJf — 0 5822



Определение перхлората СЮ^в растворе

Быс/еление в виде перхлората калия КСЮ4

Ход анализа Раствор пробы выпаривают до малого объема и добавля
ют к горячему раствору (80—90 °С) насыщенный на холоду раствор

стеклянный фильтрующий тигепь № 4 и промывают водой, содержащей
СН„ССОН, затем 100 % ным этаночом и с\шат осадок при 110°С Взве

NaC104 + CH3COOK = КСЮ4 + CH3COONa

Фактор пересчета КС1О4 на C1OJ"— 0,7178

Ход анализа К раствору 100 мг C1OJ"в 60 \п воды добавляют 1 \п
2 и H2SO4 и пэгревэют до кипения К горячему рзствору добзвляют
10% ный раствор ацетата нитрона по 10 мл на 100 мг перхлората
Осаждрющий реагент готовят растворением 10 г нитрона в 5 мл ледяной
уксусной кис юты и 85 мл воды Пост» осаж тения смеси дают стоять
2—3 ч в воде со льдом Фитьтрчют через CTCI ТЯННЫЙ фильтрующий

троп перхлората, а затем 6 раз по 2 мл чедяной воды Сушат при
105 °С в СУШИЧЬ'НОЧ шкафу, не превышая температуру Во избежание
взрыва iia плитке не сушат Взвешивают нитрон перхлорат

(C20H16N4)HClO4 Фактор пересчета на C1OJ" — 0,2409, на

НС1О4 — 0,2434

Осаждение а динафто диметиламином

Ход анализа К нейтральному раствору пробы C10J" добавляют 10 \п
2 н H2SO4 нагревают до кипения и добавляют 10 мл раствора реакти
ва (10 г и динафто диметиламина растворяют в 50 мл нагретой т и

JV> 3 Поомывают холодной водой Сушат 1 ч при 110 °С Взвешивают

(С 0H,CH2)2NH HCIO4 Фактор пересчета на С Ю ^ — 0 2501

ХРОМ

Определение хрома Сг3+ или хромата CfOj-
в растворе

Ход анализа Раствор пробы, содержащий 50—100 мг Сг3+, нагревают
до кипения и добавляют при непрерывном перемешивании по каплям

г\ ляции оездкз и обрэзовэпия пэд осэдком бесцветного и npo3pd4Horo
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чей водой, фильтруя через фильтр красная лента, промывают на фильтре
горячей водой Осадок сушат в татииовом или фарфоровом тигле и
прокаливают при 1000°С Взвешивают триоксид хрома Сг2О3 Фактор
пересчета на хром — 0,6843 Уравнения реакций

CrCl3 + 3NH4OH = Сг (ОН)3 + 3NH4C1,
2Сг (ОН)з = Сг2О3 + ЗН2О
Осадок гидроксида Сг(ОН)3 адсорбирует щелочные метал чы В их

рячей НС1 (1 1) и снова проводят осаждение аммиаком Этой методи
кои отделяют Сг'+ от двухвалентных металлов Осаждение Сг(ОН)3

Осаждение Cri+ из хроматов

Ход анализа Хромат СгО4 (или дихромат Сг2О?~) восстанавливают до
О т- этанолом К раствору пробы объемом - 2 0 мл добавляют 5 мл
разбавленной IIC1 (1 1) и этанола Надевают на водяной бане до тех

длится ~10 мин Раствор разбавляют водой и проводят осаждение, как

К 2Сг 20, + ЗС2Н5ОН + 8НС1 = 2СгС13 + ЗСН3СНО + 2KC1 + 7Н2О

Фактор пересчета Сг2О3 на хром — 0,6843, на CrOj~ — 1,5262, на
С г 2 ° 7 ~ — 1,4211

Осаждение в виде хромата бария
Ход анализа К нейтральному раствору хромата добавляют 1 мл 1 н
раствора уксусной кислоты и 0,5 г ацетата натрия CH3COONa 3H2O
Нагревают до кипения и добавляют 02 н раствор хлорида бария
ВгСЬ 2Н2О в незначительном избытке Оставляют смесь на водяной ба

рез ствктянныи фильтрующий тигель и промывэют холодной водой

при 130—150 °С Взвешивают хромат бария ВаСгО4 Фактор пересчета
на хром — 0 2053 на хромат СтО\~ — 0 4579, на триоксид хрома
Ci2O3 — 0 2352 Уравнение реакции

К2Сг04 + ВаС12 = ВаСгО4 + 2KC1

нскислого раствора Мешают сх чьфат ионы SOf"

Проводят как осаждение свинца РЬ'+ хроматом в обратном порядке
Взвешивают РцСгО4 Фактор пересчета па хром — 0 1609 на хромат
С , 0 ^ — 0 , 3 5 8 9 Уравнение реакции

2РЬ (СН3СОО)2 + К 2 Сг 2 0 7 + Н2О = 2РЬСгО4 + 2ГН3СООК +
+ 2СН3СООН

Осаждение в виде хромата серебра

Ход анализа Нейтральный раствор пробы ~ 150 мг СЮ \~в 100 мл на
гревают до кипения и добавляют 0 1 н раствор нитрата серебра AgNO3
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реющий тигель № 3 и промывают насыщенным раствором хромата се-

ребра Ag2Cr04 Осадок сушат при 130 °С в течение 2—3 ч Взвешивают

хромат серебра 4g 2Cr0 4 Уравнение реакции

2AgNO3 + K 2Cr0 4 = Ag2C.O4 + 2KNO3

Фактор пересчета на хром — 0 1568 на С г О ^ — 0 3497

Мешают хлорид и сульфат

Осаждение в виде хромата ртути

Ход анализа К нейтральному или счабоазотнокислотному раствору про

бы добавляют 02 н раствор нитрата рт>ти (I) в незначительном избыт

Hg 2Cr0 4 отфильтровывают через фильтр белая лента и промывают 0,01 н
раствором Hg 2 (NO 3 ) 2 Осадок в фарфоровом тигле с>шат, озоляют и
прокаливают при 800—900 °С до триоксида хрома Сг2О3 Уравнения ре
акций

2Hg2 (NO3)2 + K 2 Cr 2 0 7 + Н2О = 2Hg2Cr04 + 2KNO3 + 2HNO3>

2Hg2Cr04 = Cr 2O 3 + Hg2O + 2O2

Фактор пересчета Gr2O3 на хром — 0 6843, на хромат

CrOf~— 1,5262

ЦЕЗИИ

Определение Cs+ в растворе
Осаждение дипикриламином

Ход анализа Раствор, содержащий 10—120 мг Cs+ в 20 мл, нагревают
до 60—70 °С и добавляют к нему при перемешивании двойной избыток
3 % ного раствора дипикриламината чития Охлаждают смесь до 1 —
0°С и выдерживают при этой температуре 3—5 ч Осадок отфильтро
вывают через стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают охлаж
денным эфиром три раза порциями по 3 \п Сушат при 85—90 °С Ох

ue3H^aCsC,r

2H43N7

Ca2

aT^aKTOCp пересчетГна ц е з и й 6 — и ° а

2 ^ 2 7

Д И П " К р И Л а Ч И Н ? Т

Мешают К+, Rb+, Hg (I и II) 1\Щ

ЦЕРИИ

Определение Се4+ в растворе

Хоо анализа Раствор пробы церня Ce J + нейграчиз>ют аммиаком (1 1)

добавляют сухой перс>льфат аммония (NH4)2S2O8 в избытке Выпада
ет жечтый осадок гидроксида церия Се(ОН)4 Осадок отфильтровыва

пересчета на церий — 0 8141
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Ход анализа К раствору пробы, содержащему 10—50 мг Се4 + в 100 мч,
добавляют 1 г гидроксиламина солянокислого NH2OH HC1 и нагревают
смесь до полного обесцвечивания раствора Добавляют 10 \п 20% но
го раствора тартрата натрия Na2C4H4O6 2Н2О и 20 мл 2 н раствора
NH4OH Добавляют к нагретой до 60 °С смеси 2 % ный этанольный ра

ся над осадком раствора Нагревают до кипения и оставляют на 30 мин
при слабом нагревании После оседания осадок отфильтровывают через
стеклянный фильтрующий тигель № 3 и промывают теплой водой с не
сколькими каплями аммиака до обесцвечивания промывных вод Оса
док оксината церия Ce(C9H6ON)3 сушат при 110°С и взвешивают Фак
тор пересчета на церий — 0,2447

Осадок оксината церия можно отфильтровать через фильтр красная
лента Промытый осадок сушат в платиновом или фарфоровом типе,
озоляют засыпают слоем щавелевой кислоты и прокаливают при 900—
1000 °С до диоксида церия СеО2 Фактор пересчета на церий — 0 8141

цинк
Определение Zn2+ в растворе
Осаждрние гидрофосфатом аммония

Ход анализа Кислый раствор пробы со 100 мг Zn 2 + нейтрализуют ам
миаком (1 1) по лакмусу Из посторонних ионов в растворе могут быть

NH^a, SMVIJTITH раствора ацетата*натрия CH3COONa 3HP

2O для повы
шения буферности раствора, разбавляют до 150 мл и нагревают до ки

по каплям раствор 2—3 Лидрофосфата аммония ( N H 4 ) " H P O 4 , раство
репные в 20 мл воды и нейтрализованные аммиаком по фенолфталеину
Оставляют на 2 ч на водяной бане, при этом осадок должен стать кри

щкй тигель № 3, промывают 1 % ным раствором гидрофосфата
аммония, затем промывают водой и этанолом Осадок сушат при 105 °С
и взвешивают фосфат цинк аммония Zn(NH 4)PO 4 Избыток аммиака

Осадок Zn(NH 4)PO 4 можно отфильтровать через фильтр белая

вом тигле просушить, озолить и прокали1Ь при 900 °С до пирофосфата
цинка Zn2P2O7 Осадок должен быть чисто белым, без серого оттенка
Прокаливание ведут без влияния восстанавливающих газов Уравнения
реакций

ZnSO4 + (NH4)2 HPO4 + NH4OH = Zn (NH4) PO4 +
+ (NH4)2SO4 + H2O,
2Zn (NH4) PO4 = Zn2P2O7 + 2NH3 + H2O

Фактор пересчета фосфата цинк аммония Zn,(NH4)PO4 на цинк —
0 3665, пирофосфата цинка на цинк — 0 4291
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Осаждение пиридин роданидоч

Ход анализа К 50 мл нейтрального раствора 100 мг цинка добавляют

р\ку через стеклянный фильтрующий тигель № 3 Промывают жидко
стями в следующем порядке сначала 3 г NH4SCN и 5 мл пиридина в
1 i воды затем 3—5 раз раствором 13 мл этанола, 85 5 мл воды, 1,5 мл
пиридина и 0,1 г NH4SCN, после этого 10 мл этанола с 1 мл пиридина

р^пакидГ^гпРу^ЗСЫ^сушат^вакуум^ксикаторе 10—15 мин и взве

ШНРЭЮТ Уравнение реакции

ZnSO4 + 2 (NH4) SCN + 2Ру = (ZnPy2)(SCN)2 + (NH4)2 SO4

Фактор пересчета цинк пиридин роданида Zn(C 5 H 5 N) 2 (SCN) 2 на
цинк - 0 1925

Ход онашза В зависимости от необходимости отделения Zn 2 + от ме

ному раствор\ пробы чобавчяют 3—5 г ацетата натрия CH3COONa

ее 2—3 % Для осаждения Zn9J" добавляют 2 % ный этанольный раствор

мывных вод Сушат при 130 °С до оксината цинка Zn(C 9H 6ON) 2

Осадок можно отфильтровать через фильтр красная лента, промыть,
кл< описано выше, затем озолить и прокалить при 950—1000 °С до окси

U цинка ZnO Фактор пересчета оксината цинка на цинк — 0 1848
оксида цинка на цинк-0,8034

2 В н а т р и е в о щ е л о ч н о й т а р т р а т н о й с р е д е На 100 мл
раствора пробы добавляют 2—5 г винной кислоты и нейтрализуют 2 н
p?ciвором NaOH по фенолфталеину, затем добавляют еще 10—15 мл
2 н NiOH Осаждают цинк добавлением на холоду 3 °/о ного этаноль

Л' 3 и промывают 1 % ным раствором тартрата натрия Далее ведут оп

Этой методикой отделяют Zn2+ от Со2+, №2+, Fe 3 +, А13+, Сг3+,
Мп 2 +, Рй'П \s (III), Sb3 +, Sn2+ и Bi3 + Мешают Cu 2 + и Cd2 +

Л.00 аноАиза Нейтральный раствор 100 мг Zn в 150 мл нагревают

ты Дают IS мин постоять и фильтруют через стеклянный фильтрующий

Zi (С H6O.N ) > Фактор пересчета на цинк — 0 1936

растворяют гстаток в вод
ьата натрия \а 2 СО 3 по м
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Осаждение хинальдиновой кислотой

Ход анализа К раствору 100 мг цинка в 150 мл добавляют 5 мл
бавленной СН3СООН (1 1) и нагревают до кипения Добавляю!

Zn(C 1 0H 6O 2N) 2 Н2О отфильтровывают через стектанный фичьтрую

Фактор пересчета хинальдата цинка на'цинк — 0 1528

ЦИРКОНИЙ

Определение Zr4+ в растворе

Осаждение аммиаком

ком до рН 6—7 по феноловому красному (2—3 капчи 0 1 % ного ра
створа в этаноле 20 80) Выпадает осадок дигидроксид оксид цирко
ния ZrO(OH)2 Осадок отфильтровывают через фильтр красная лента,

прокаливают при 1200 °С Взвешивают диоксид циркония ZrO2 Урав
непие реакции

Zr (NO3)4 + 4NH4OH = ZrO (OH)2 4- 4NH4NO3 + H2O,

ZrO (OH)2 = ZrO2 + H2O

Фактор пересчета диоксида циркония ZrO2 на цирконий — 0 7403

Выселение осадка ZrO'(ОН)2 гидролизом

ного выделения осадка ZrO (ОН) 2 Осадок отфитьтровывают и вед\т

дяной бане до малого объема Добавляют 5—10 мл концентрированной
HNO3 и снова выпаривают досуха Остаток растворяют в 150 мл воды,

о ЖЕЛТОГО ОСЭДКЙ Фильтруют через стекляннГО ОСЭДКЙ Фильтруют через стеклянный фильтру

холодной водой Осадок сушаг при 130—140 °С
ешивают оксинат циркония Zr(C9H6ON)4 Фактор пересчета на ци
ий - 0 1367

диоксида циркония ZrO2 Фактор пересчета на цирко
нии — 0 7403

пить Zr4^ броматометрически 1 мт 0 1 н раствора бромата калия
KBiO3 соответств>ет 0,5701 мг циркония
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Осаждение купфероном

Ход анализа К 400 мл раствора пробы, содержащего 10 % H2SO4, н
хоподу добавляют 6% ный раствор купферона для осаждения цирко

док zai(C6H5O2N2)4 отфильтровывают на фильтр красная лента, промы
вают 5 - 6 раз 2 н раствором НС1 или 10% ной H2SO4 с 0,2 % купферо

вают при 1200 °С до диоксида циркония ZrO2 Фактор пересчета на цир
коний - 0,7403

Этой методикой отделяют цирконий от А1 3 + , В о | ~ и РО^~ Не ме
Л

Г л а в а 5 МЕТОДЫ РАЗДЕЛЕНИЙ

АЛЮМИНИИ

Отделение А1 3 + от F e 3 +

Ход анализа 1 К

N a 2 C 4 H 4 O 6 2H 2 O и
гревают до
лия KCN .

10—15 мл
НС1 В эт

ацетатной с

Н 2 5 0 4

И д о Т в

[Fe(CN)
10 % HOI

ом рас;
реде

ыделени

1створу i

концентри

в]"
го
гв<

и добавь

f-^BOCCTi

1робы добавляют 5 - 6 г i

[рованный аммиак до явн
1яют достаточное количеа
ия железа и удержания
анавливают до [Fe(CN) e ]

зре пров

обильны

одят осаждение А13+ о о

х паров H 2 S O 4 для разру!

-артрата натри

ого запаха, на
гво цианида ка
его в раствор(
4 - добавление
ислого N H 2 O H

пения органиче

р я т в воде и проводят осаждение F e 3 + а
2 В аликвотной части раствора пробы, содержащей А13+ и Fe11-,

осаждают гидроксиды обеих металлов действием аммиака Осадок от
фичьтровывают через фильтр красная лента, промывают, сушат и про
каливают до получения суммы оксидов (А12О3 и Fe2O3)

В другой апквотной части раствора восстанавливают Fe 3 + до Fe 2 ^
с применением SnCl2, Zn или SO2 и титруют Fe2+ дихроматом или пеп
манганатом

3 К раствору пробы смеси Л13+ и F e 3 + добавляют 1,5 г малоново
кислого натрия и ледяной уксусной кислоты до ее концентрации 10 %
Осаждают Fe3+ о оксихинолином в ацетатной среде и определяют же



Отделение А1 3 + от Ве 2 +

Слабокислый раствор пробы -200 мл нагревают до 70 °С

Р в ф и л ь т р а т е осаждают Ве2+ аммиаком Осадок Ве(ОН)2 отфиль

прокаливают до ВеО Если осадок не совсем чисто белый, то его сма
чивают каплями концентрированной HNO3, выпаривают и снова про
катавают Фактор пересчета ВеО ча бериллий — 0 3605

Отделение А13+ от T i 4 +

Ход анализа К сернокислому раствору пробы добавтяют 2—3 г аце
тата натрия CH3COONa 3H2O и 10 MI 2 н раствора СН3СООН На

детения осадка ТЮ(ОН)2 Осадок отфильтровывают через фильтр крас
ная лента и промывают 0,1 н раствором СН3СООН Осадок сушат,

ривают с каплями H2SO4 После охлаждения растворяют в 200 мл воды

1000°С до ТЮ2

В фильтрате осаждают АР+ аммиаком Прокаливают до А1,О3

Отделение А13 + от Z n 2 +

дают цинк электролизом в щелочной среде
миаком К раствору пробы добавляют 3—5 г

Х при 'l,0—0,5 А и°3 0—4,4 В^дсГполного

500 мг цинка требуется ~ 3 ч

реакции и проводят осаждение А13+

Отделение АР+ от M g 2 +

Ход анализа Для отделения малых количеств, например 50 мг А13+
от 200 мг Mg2+, к кислому раствору добавляют 2 н раствор NaOH до
начала образования мути гидроксидов, которую растворяют добавле
нием по каплям СН,СООН (1 1) В этом растворе осаждают Al 3 i

Фильтрат детают аммиачным и определяют Mg'+ осаждение .1

Ес-ш в растворе имеется много А13+ и мало Mg'+, к нему добаз
ляют 3—5 г ацетата натрия CH3COONa 3H,0 и нейтрализуют 2 *
раствором NaOH по фенопфтапеину Добавтяют еще 15 \п 2 н NaOH



Фичьтрат нейтрализуют винной кислотой, добавляют аммиак и

БЕРИЛЛИЙ

Отделение Ве 2 + от F e 3 +

Ход анализа К нейтральному или счабокис ючу раствор\ смеси до
бавчяют 2 г винной кислоты и разбавляют раствор до 200 300 чч

Нагревают смесь при 70 °С до коагуляции осадка Фильтруют через
стеклянный фильтрующий тигель N» 3, промывают горячей водой, затем
холодной водой до обесцвечивания фичьтрата Сушат осадок оксината
железа Fe(C9HeON)3 при 130 °С и взвешивают Фактор пересчета на же-
чезо — 0 1144

ния и добавляют аммиак (1 1) до запаха Осадок Ве(ОН)2 после коа
гуляции отфильтровывают через фильтр красная лента, хорошо промы

берилчия ВеО Фактор пересчета на берилчий — 0,3605 Осадок ВеО

Отделение Ве 2 + от А13+

Ход анализа — см отделение АР ь от Ве2+

БРОМ

Отделение В г- от С1~

Ход анализа К ачиквотной части азотнокислого раствора смеси на хо
лоду добавчяют 0 1 н раствор нитрата серебра AgNO3 для осаждения
AgBr и AgCl Недолго кипятят и посче охчаждения фи1ьтр>ют Про
мытый осадок сушат при 150 °С и взвешивают сумму галогенидов
(AgCl+AgBr)— p, г

В другой ачиквотной части раствора пробы проводят такое же

вводят 1 г эчектоочитического кадмия, добавляют 2 н раствор H2SOl
до счабокислой реакции и нагревают на водяной бане Через 30 чич
галогениды серебра будут полностью восстановлены до металлического

концентрированной HNO3 разбавляю
раствором NaCl Осадок AgCl отфил;

X 4- 0,76337 = <?,
0,23687 = p — q,



Затем вычисляют процентное содержание бромида и х юрида

Отделение Вг~ от С1~ или 1~

Ход анализа Осаждают в аликвотной части раствора сумму гачоге!
дов 0 1 н раствором AgNO3, как описано для С1~, определяют сум

да аммония NH,Br (для определения брома Вг") и прокаливают г
500 °С в м>фельйой печи до постоянной массы для перевода гачоге-
дов в бромид q (г)

Для определения иодида смесь галогенидов серебра выпариваю'
3—4 кратным количеством иодида аммония NHJ и тоже прокалива
при 500 °С до постоянной массы q (г)
Вычисления ведут по следующим формучам
С1-/Вг- после переведения в AgBr

AgCl = 3,224 (<? — р) = Yx

AgBr = p — Xlt

C1-/I- после перевода в Agl

AgCl= 1 567 (<7 — p) = Xz,

Br-/I- после переведения в Agl

AgBr = 3,996 (д-р) = хя,

Agl = p - X3

ВАНАДИЙ

Отделение VO~ от М о О ^ и AsO^-

Ход анализа Осаждение из 0 2 н сернокислого раствора смеси молиб
дата и арсенита проводят сероводородом Для этого насыщают раствор
H2S в колбе с ктапаном Бунзена, затем нагревают Осадок сульфидов
отфильтровывают и промывают водой, содержащей H2S В фильтрате
повторяют осаждение для полноты выделения молибдена и мышьяка
Промытый осадок сульфидов растворяют в НС1 (1 1) и проводят раз
дечение мочибдена и мышьяка

Фичьтрат кипятят до удаления H2S, добавляют к нему персульфат
аммония ичи калия, снова кипятят и осаждают \O-f о оксихинотаном

Отделение VO~ от РО]~

Ход анализа В растворе смеси
редечяют ванадий



Отделение ванадия от хрома и марганца

свободен от НС1 Добавляют к раствору пробы 20 мл'б н раствора
H2SO4, 3—5 мл 0,1 н раствора AgNO3, 2 г твердого персульфата ам
мония (NH4)2S2O8 и разбавляют раствор до -120 мл Кипятят смесь
5 мин Добавляют 10 мл НС1 (1 1) и кипятят до прекращения выде
ления хлора Раствор над осадком должен быть прозрачным После
остывания добавляют 2—3 капли 1 % ного этаночьного раствора дифе
ниламина, 5 мл концентрированной Н3РО4 и титруют 0,02 н раствором
FeSO4 или соли Мора до перехода фиолетовой окраски в зеленую через
серую Титруют сумму Сг2О^~ и VOjf (первое титрование — а, мч(

К оттитрованному раствору добавляют 20 мл 0,3 н раствора ди
хромата калия К2Сг207, 25 мл 0,3 н раствора арсенита натрия Na3As03

1 мин титруют 0 02 н раствором FeSO4 ванадат V O ^ (второе титро

К пробе добавляют 8 г сухого фторида натрия NaF и растворяют
его взбалтыванием Проводят окисление добавлением 20 мл 0 3 н ра
створа К2Сг207> затем порциями добавляют 20 мл 0,03 н раствора
Na3As03 и перемешивают Через 2—3 мин титруют 0,02 н раствором
FeSO4 сумму VOif и MnOJ" (третье титрование — с , мл) Вычисляют
процентное содержание по формулам

V = Ъ 0,1020/т,

Сг = (а — Ъ) 0,03467/т,

М п = (с — Ъ) 0,1099/от,

ВИСМУТ

Отделение Bi 3 + от Р Ь 2 +

Ход анализа Раствор пробы в 200 мл должен содержать 5 мл 2 н
HNO3 и не более 100 мг Bi3+ Отношение Bi к РЬ (а также и РЬ к
Bi), не должно превышать 1 10 Дня осаждения Bi3 ь применяют
NH4C1 (0,26 г NH4C1 растворяют в 100 мл воды; На 100 мг Bi3+ при
чивают 10 мл этого раствора, добавляя его по каплям к слабокипящему
раствору пробы стакан закрывают часовым стеклом и кипятят еще не
сколько минут На следующий день отфильтровывают осадок хлор ок
сида висмута BiOCl через стеклянный фильтрующий тигель № 4, про
мывают холодной водой, сушат при 100 °С и взвешивают Фактор пе
ресчета BiOCl на висмут — 0,8024 Уравнение реакции

Bi ( Ш 3 ) з + NH4C1 + Н2О = BiOCl + NH4NO3 + 2HNO3

Фильтрат выпаривают досуха и остаток растворяют в воде. Добавляют
2—3 г ацетата натрия CH3COONa ЗН2О и 5 мл СН3СООН (1 1)
Осаждают в нагретом до кипения растворе РЬ2+ добавлением 0,1 н
раствора хромата калия К2Сг04 После охлаждения фильтруют через



:ушат при 100°С осадок хромата свинца РЬСгО4 Фактор пересчет
:винец —0,6411 Уравнение реакции

pb (NO3)2 + К 2Сг0 4 = PbCrO4 + 2KNO3

Отделение W0^~ от AsO^-

Ход анализа Смесь соединений вольфрама и мышьяка сплавляют в
серебряном тигле или чашке с 5—6 г NaOH, чтобы перевести их в
Na2WO4 и Na3As04 Плав растворяют в воде и добавлением NH4NO3

устанавливают рН 8,5 Осаждают A s O ^ магнезиальной смесью
Прокативают и взвешивают пироарсенат магния Mg2As207 Фактор

пересчета на мышьяк - 0,4826, на арсенат - 0,8949
В фильтрате выделяют WO3 с азотной кислотой Взвешивают WO3

Фактор пересчета на вольфрам — 0,7930, на вольфрамат \VO4~ —
1,0689

Отделение WO^- от Sn (IV)

Л-Ои анализа К рнствору пробы содержащей 100 мг метяллов добя^з
ляют 5 г ацетата аммония разбавляют до -200 мл и нейтрализуют
аммиаком (1 1) по метиловому оранжевому Нагревают раствор до
80 °С и добавляют избыток ацетатного раствора о оксихинолина для
осаждения W O ^ Применяют раствор 20 г о оксихинолина в 50 мл ле
дяной уксусной кислоты Выдерживают 1—2 ч на водяной бане, фильт
руют через фильтр красная лента и промывают Промывная жидкость
содержит по 5 г/л ацетата аммония, оксалата аммония и 10 мл раство
ра осадителя, эту смесь точно нейтрализуют аммиаком по лакмусу Да
лее осадок промывают холодной водой, сушат, оголяют и прокаливают
при 800 °С до триоксида вольфрама WO3 Можно осадок ттфи чьтрова гь
через стеклянный фильтрующий тигель № 3, после промывания осадок
сушат при 120 °С до оксината вольфрамата (C9H6ON)2WO2 Фактор пе
ресчета оксината на вольфрам — 0,3647, на волъфрамат W O ^ —

0,4916 Фактор пересчета триоксида вольфрама на вольфрам — 0,7930
В фильтрате осаждают олово в виде метаоловянной кислоты

Отделение F e 3 + от T i 4 +

Ход анализа К раствору пробы хлоридов F e 3 + и Ti 4 + добавляют 3 мл
концентрированной НС1, упаривают до 10 мл и растворяют в нем 2 г
винной кислоты Разбавляют до 100 мл и насыщают раствор сероводо
родом Нейтрализуют концентрированным аммиаком по фенолфталеину
и снова насыщают H2S Выпадает железо в виде FeS Осадок отфиль
тровывают через фильтр красная лента, промывают водой с H2S Суль
фид растворяют в 2 н НС1, отгоняют H2S кипячением окисляют F e 2 +

добавлением 10 % ной Н2О2 затем осаждают Fe31" аммиаком Взвеши
вают Fe2O3 Фактор пересчета на жечезо — 0 6994
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Фильтрат после отделения сульфид

H2SO4 для разрушения винной кислоты После охлаждения разбав
о с о о 200 водой добавляют 4 6 ц а рия и ип

ия сульфида железа

O4 для разрушения винной кислоты После охлаждения ра
ток до 200 мл водой, добавляют 4—6 г ацетата натрия

В осадок метатитановой кислоты НТЮ ОВыпадает осадок метатитановой кислоты Н2ТЮ3 Осадок от
фильтровывают через фильтр красная лента и промывают горячей во

тана Т1О^афактор1Яп^ресчетПаРнГтитаа1Г— (ЦбЭЭб

Отделение F e 3 + от T i 4 + и А 1 3 +

Ход анализа К 200 мл раствора смеси добавляют 1 г винной кислоты
и 1—2 мл H2SO4 (1 1), слабо нагревают и пропускают серодовород
до насыщения Нейтрализуют раствор аммиаком по фенолфталеину и
снова насыщают H2S под клапаном Бунзена Осадок сульфида железа
отфильтровывают через фильтр красная лента, промывают водой с
(NH4)2S и растворяют в 2 н НС1 Раствор кипятят до удаления H2S,
окисляют Fe2+ кипячением с персульфатом аммония и осаждают Fe i J

аммиаком Осадок Fe(OH)3 отфильтровывают, промывают, затем про-
каливают при 800- 900 °С до Fe2O3 Вычисляют железо Фильтрат после
охлаждения нейтрализуют по каплям H,SO4 (1 1) по метиловому

30 мл H2SO4 (1 1) Осаждают Ti4+ добавлением 6% ного раствора
купферона После короткою стояния осадок купфероната титана от
фильтронываюг исрсз фильтр красная лепта промывают водой с НС1
Осадок с\шат, озоляют и прокаливают при 900—1000 °С до диоксида

С Осаждают ^ ^ З ^ ^70 °С Осаждают А13+ 3 % н

алюминий — 0,05872

Отделение Fe3+ от Мп2+, А13+ и Р О ^ - .

Ход анализа К 200 мл раствора пробы добавляют 10—12 мл 10 % ною
раствора NaOH, 1 мл 30 % ной Н2О2 и кипятят смесь 30 мин Выпадает
бурый осадок Fe(OH)3 и МпО(ОН)2, его промывают декантацией ще
лочной водой, отфильтровывают и еще промывают несколько раз

Фильтрат выпаривают до 200 мл и нейтрализуют НС1 (1 1) до
слабощелочной реакции Добавляют 02 н раствор Ba(NO3)2 и нагре-
вают до полного осаждения Ва 3(РО 4) 2 Осадок отфильтровывают про-
мывают горячей водой, сушат, озоляют и прокаливают при 800 °С до
Ва 3(РО 4) 2 Фактор пересчета на Р О ^ " — 0 3155

Фильтрат после отделения фосфата Р О ^ нейтрализуют НС1 (1 1)
и осаждают А13+ аммиаком в виде А1(ОН)3 Определяют А13+

Осалок Fe(OH)3 и МпО(ОН)2 с фильтра переводят в стакан, в ко
тором находился точно отмеренное количество миллилитров 0,1 н оа-
створа щавелевой кислоты Н2С2О4 2Н2О Добавляют к смеси 15 мл
H2SO4 (1 4) и нагревают Разбавляют раствор до 150 мл и титруют
избыток Н2С2О4 0,1 н раствором КМпО4 1 мл 0,1 н раствора Н2С2О4

ляют 15—20 мл H2SO4 (1 4) и пропускают раствор через редуктоо,



ивается до Fe2+ Редуктор промывают 100 мл H;,SO4 (1 20) и титру-
>т Fe2+ 0,1 н раствором КМпО4 1 мл 0,1 н раствора К.МпО4 соответ
гвует 5 585 мг железа

Отделение Аи3+ от P t 4 +

Ход анализа 1 Золото Аи3 + выделяют в виде мета п а восстановленч
ем щавелевой кислотой и гидроксиламином (см раздел «Золото»;

В фильтрате выделяют платину Для этого выпаривают раствор с
H2SO4 до паров, разбавляют водой и насыщают сероводородом Оса
док PtS 2 отфильтровывают, промывают 0 1 н раствором H2SO4 прока-

2 Разделяют Аи3+ и Pt4+ электролизом. К раствору смеси добав
ляют 2 мл концентрированной НС1 и 2 г CH3COONH4 на 100 мл и осаж
дают золото на платиновом электроде при 50—60 °С, 0 09—0,001 А и
07 В при размешивании

Оставшийся раствор выпаривают досуха
100 мл воды с 2 мл H2SO4 (1 5) Осаждаю
и 1,5 В

иод

Отделение 12 от I-

Ход анализа 1 К нейтральному раствору добавляют 50 мч 2 н H2SO4
и 6—8 мл 0,5 н раствора KCN Добавляют 2 мл 0 5 % ного раствора
крахмала и титруют 0,1 н раствором КЮ 3 (расход — а , мл) до обес

Образовавшийся ICN титруют 0,1 н раствором Na2S2O3 Расход

Расчет ведут по формулам

1 - = [(5/2) а — Ь] 6,346 мг,

I 2 = [ft _ (3/2) о] 12.691 мг

О т д е л е н и е 1~ от С1~

Ход анализа К 100 мл нсйтрачьной пробы смеси добавляют 1 каплю
1 н HNO3 и 3 капли 0,2 % ного водного раствора конго красного Ра
створ должен иметь рН 5 0—5 5 Титруют 0,1 н раствором AgNO, до
перехода окраски суспензии от зеленовато голубого к розовой Этот
переход резкий и обратимый Раствор индикатора цочжен быть сво-
бодным от хлоридов Таким образом титруют иодид I -

Во второй аликвотной части (10,0 мл) пробы титруют сумму 1~*
и С1- 0 1 н раствором AgNO3 по Фочьгарду

Отделение I- от Вг~

Ход анализа К раствору смеси добавляют 1—2 г NaCl, 50 мч 5 и
H2SO4, 10 мл 0 5 н раствора KCN и 2—3 мл 0 5 % но>о раствора кра*



раствором КЮз до обесцвечивания
ствует 12,691 мг иодида
1 раствору добавтяют 50,0 мл 0,1
я в пробе не более 100 и "

шературе 60 мин и тит]
. _.. . . н раствором Na 3As0 3 1 мл 0,1 i
3 996 чг бромида Уравнение реакции

„_г __г__ __эй температуре . .
методом ICN 0 1 н раствором Na3AsO:

ромида Урав;

3HCN -t- 3H+ = 2BrCN + ICN + ЗН2О

КАДМИЙ

Отделение Cd 2 + от Bi 3 + электролитическим способом

Ход анализа В раствор добавляют HNO3 до концентрации ее 1—
2 % (объемы) Осаждение висмута ведут при 80 °С, 0 5—0,1 А и 2 В
При этом 200 мг висмута выделяется за 2 - 3 ч, при перемешивании
вращающимся электродом достаточно 20—30 мин Концентрация HNOj
не дотжна превышать 2 % во избежание образования пероксида Про

тированной водой и продолжают эчектролиз 10—30 мин
Для выделения кадмия раствор выпаривают досуха Остаток рас

творяют в 0 5 н H2SO4 и добавляют 5 г KHSO4 Проводят осаждение
кадмия при 20 °С, 0,2—0,1 А и 2,4—2,8 В За 3—4 ч выделяется -300 мг
Cd. При перемешивании применяют 1,5—0,7 А и 2,7 В, осаждение
300 мг длится 30 мин Плотность тока должна быть достаточно высо
кой, чтобы кадмий не переходил в раствор Разбавление раствора не
производят Мешают С1~ и NOJ".

Отделение Cd 2 + от Z n 2 + электролитическим способом

Ход анализа Дтя выделения кадмия к раствору добавляют 5 мл ледя
ной уксусной кислоты и 5 г CH3COONa ЗН2О Осаждение ведут np.i
70 СС 1 2—0 3 А и 2,3 В при перемешивании

Для осаждения цинка к раствору пробы добавляют 8 г К2С2О4,
2 г (NH4)2C2O4 и 0 3 г Н2С2О4 2Н2О Выделение ведут при 70°С и
0,1—0 03 А 3 3—4 0 В

КАЛИЙ

Отделение К + от Na+
Ход анализа Определяют сумму К + и Na+ в виде хлоридов Раствор

ся сульфатов, сичикатов, фосфатов или боратов В платиновой чашке
выпаривают раствор после добавки НС1 и слабо прокаливают до по-

Полученный остаток растворяют в 20 мл воды, добавляют 20 мл
НС1О4, свободной от сульфата и выпаривают раствор досуха Снова
добавтяют 5 \п во ты 5 мл НС1О4 и выпаривают досуха Остаток обра
батывают 25 мл 97 % ного этанола с 0,2 % НСЮ4 для удаления
NaClO4 В чашку добавляют малыми порциями этанол, растирают сме ь
и декантируют на стеклянный фильтрующий тигель ЛГ» 4 Осадок пефилтрующй г е ь ад

Осадо
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КС104 сушат при 130 °С и взвешивают Фактор пересчета КС1О4 на ка-
лий-0,2822; на КС1-0,5381 Фактор пересчета N a d на натрий -
0,3934

КАЛЬЦИЙ

Отделение С а 2 + от M g 2 +

На

4С1 и"достал , . . . . .

ют избыток (NH4)2C2O4 Через 4 ч (не более) осадок отфильтровывают
и промывают Если в пробе имеется большое количество Mg 2 + , то оса
док растворяют в НС1 и снова проводят осаждение Са 2 + Взвешивают
оксалат кальция Са(С2О4) Н2О Фактор пересчета на кальций —
0,2743

Фильтрат упаривают до -100 мл и осаждают Mg2+ гидрофосфатом
•ния Прокаливают до Mg2P2O7 Фактор пересчета на магний —

0 2185
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Отделение С о 2 + от F e 3 +

Ход анализа 1 При малом содержании Fe 3 + Добавляют к раствору
пробы 5—8 мл концентрированной НС1, доводят объем до 50 мл и
осаждают Fe 3 + при 20 °С купфероном Взвешивают Ге2О3

Фильтрат выпаривают на водяной бане досуха, разрушают орга
нические вещества выпариванием с HNO3 несколько рач Остаток ра
створяют в малом объеме воды и осаждают Со 2 + а нитрозо fS нафто
лом Взвешивают Co(C1 0H6O3N)3 Фактор пересчета на кобальт —
0,09454

2 При большом содержании Fe3+ Слабо солянокислый раствоо
разбавляют до 200 мл, нагревают до кипения и добавляют суспензию
ZnO малыми порциями до появления рыхлого осадка Ре(ОН) 3 Оксид
цинка перед применением прокаливают и взбалтывают с водой, сво



бодной от СО2 Нагревают до кипения дают отстояться декантируют
прозрачный раствор через фильтр красная лента и промывают осадок
несколько раз декантацией горячей водой, затем переводят на фильтр
После промывания осадок Fe(OH) 3 и ZnO растворяют в малом объеме
НС1, добавляют 0 5 г NH4C1 и выпаривают на водяной бане досуха Ра-
створяют остаток в 20 мл воды и добавляют на 100 мг Fe3+ 1,5 г
CH3COONa ЗН2О, 2—3 капли 2 н СН3СООН и разбавляют до 300—
500 мл Нагревают до кипения раствор фильтруют, осадок промывают
декантацией горячей водой и переводят на фильтр После промывания
на фильтре его растворяют в теплой НС1 и затем осаждают Fe(OH) 3

действите ака

рированной НС1 и упар д 0 д
30 % ной Н2О2 и далее ведут определение Со*+ осаждением ос ш-трозо

ф

ур -5—10
% ой Н2О2 и далее ведут опр

Р наф

Отделение Со 2 + от Ni 2 +

Ход анализа. 1 К холодному раствору смеси добавляют 10 капель
30 % ной Н 2О 2 и 20 % ный раствор NaOH до полного осаждения
Со(ОН) 3 и Ni(OH) 2 Осадок отфильтровывают и растворяют в 25 мп
ледяной уксусной кислоты Раствор разбавляют до 200 мл и осаждают
С о 3 + а нитрозо В нафтолом

Фильтрат кипятят до разрушения Н2О2 и осаждают №*• диметич-

2 Переводят 20—30 мл раствора смеси в делительную воронку, до
бавчяют 12 г NH4SCN и взбачтывают до растворения Образуются
комплексы (NH4)2[Co(SCN)4] и (NH4)2[Ni(SCN)4] Добавляют 75 мл
смеси амичового спирта и эфира (1 25) и перемешивают После отстаи

встряхивают с 20 мл 10 % ной H2SO4 для реэкстракции Сог+ В полу-
ченном растворе CoSO4 осаждают Со2+ и определяют его

В водном стае при первой экстракции находится Ni2+, раствор вы

ток слабо прокаливают 10 мин Добавляют 10 мл концентрированной
HNO3 и снова нагревают на водяной бане Полученный раствоо
Ni(NO 3) 2 фильтруют (если требуется) и определяют в нем Ni2+

МАГНИЙ

Отделение Mg 2+ от РО^~

NH4OH до
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0 06975
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Отделение M g 2 + от С а 2 +

Ход анализа — см отделение Са2+ от Mg2+

Отделение Mg 2 + от Са 2 + , Sr 2+ и Ва 2+

Ход анализа К раствору пробы добавляют 5—10 i ацетата аммония и
немного аммиака Нагревают смесь до кипения и осаждают Mg'1+ ок-
сихинолином Затем добавляют аммиак до щеточной реакции по фено1-
фталеину и осадок оксината магния отфильтровывают и промывают
горячей водой с CH3COONH4 и NH4OH Если посторонних ионов очень
много, то осадок растворяют в теплой НС1 и снова осаждают Mg 2+
Взвешивают Mg(C9H6ON)2 2H2O Фактор пересчета на магний —
0 06975

Отделение M g 2 + от Z n 2 +

Ход анализа. Осаждают Zn 2 + хинальдиновой кислотой В фильтрате
осаждают Mg 2 + гидрофосфатом аммония и определяют его в виде
M g 2 P 2 O 7

МАРГАНЕЦ

Отделение М п 2 + от Р О ^ -

Ход анализа Фосфат ион осаждают молибдатом аммония Фильтрат
нейтрализуют аммиаком (1 1) и добавляют небольшой избыток суль-
фида аммония (NH4)2S Смесь нагревают на водяной бане до тех пор,
пока жидкость над осадком окрасится в желто красный цвет вследств ie
образования растворимой тиосоли молибдена Марганец выпадает в
виде сульфида MnS, его отфильтровывают, промыьают водой, содержа-
щей (NH4)2S Осадок MnS растворяют в горячей НС1, отгоняют H^S
кипячением и осаждают Мп2+ гидрофосфатом аммония

Отделение Мп 2 + от Cd2 + электролитическим способом

Ход анализа Для выделения кадмия к раствору добавляют 5 мл му
равьиной кислоты НСООН и 1—2 г формиата натрия HCOONa Нагре
вают раствор до 50 °С и осаждают кадмий при 0,4 А и 2,5—3,0 В при

Для выделения Мпг+ добавляют к раствору 10 г ацетата аммония,
2—3 г хромовоаммонийных квасцов и 10 мл этанола Проводят элект
ротаз при 75—80 °С и 1,5 А Осаждение МпО2 продолжают 1 ч, про
мывают водой, затем этанолом и сушат Фактор пересчета МпО2 на
марганец —0,6319

Осадок можно прокалить до Мп3О4 Для jToro после с>шки его про
мывают еще раз водой, чтобы полностью удалить сульфат хрома, за
тем сушат и прокаливают Фактор пересчета Мп3О4 на марганец —
0,7203

Мешает С1~ В этом случае раствор выпаривают с H2SO4 до п с

МЕДЬ

Отделение С и 2 + от Ag+

Ход анализа 1 Растворяют пробу в нескольких миллилитрах HNOj
Раствор выпаривают на водяной бане досуха и растворяют остаток з



слабокислой воде Нагревают раствор до кипения и осаждают Ag+
О 2 н раствором НС1 в небольшом избытке

Фильтрат выпаривают до 50 мл и осаждают Си 2 + в горячем ра
створе добавлением по к а т я м горячего 10 % ного раствора КОН в
небольшом избытке (до посинения лакмусовой бумажки) Немного ки
пятят и дают черному осадку Са(ОН) 2 отстояться в тептом месте, за
тем отфичьтровывают и промывают горячей водой, сушат и прокалч
вают в фарфоровом тигле до оксида меди СиО Фактор пересчета на
медь — 0,7988

2 Добав1яют к раствору 1—2 мл HNO3, нагревают до 60 °С и про
водят электролиз дчя выделения серебра при 0,1 А и 1 35 В Для вы
деления 100 мг серебра требуется 1—2 ч Можно вести электролиз в
сернокис-юн среде к раствору добавляют 4—5 мл H2SO4, нагревают до
50 °С и выдепяют серебро при 0,4 А и 1,2 В при перемешивании На
выделение 100 мг затрачивается ~1 ч

СодержаниеШНЖ),Э Доедят 'дГ г-^Г^объе'мн ^добавлТю? 0,15 "
КС1О3 Хлорат предохраняет раствор от образования NO2 Ведут вч
деление при 20 °С, 0,7—0 6 А и 2 0—2,5 В при размешивании За 15 мил
выделяется до 400 мг меди

Отделение Си2+ от Cd2+

бензтиазолом Определяют медь в виде оксида меди (II)

компекс [Cd(NH 3 ) 4 ] 2 + Добавляют еще раствор меркаптобензтиазола
и далее ведут определение как при определении Cd2+ Взвешивают
осадок Cd(C7H4S2N)2, фактор пересчета на кадмий — 0,2527

Отделение Си2 + от Ni 2 +

Ход анализа 1 Осаждают Си2+ из виннокислого раствора, добавив к
нему 5—8 г сегнетовой соли, бензоиноксимом

В фильтрате осаждают №2+ диметилглиоксимом

(объемн) H2SO4 Нагревают раствор до 70 °С и осаждают медь при
2,5—0 7 А и 2 2 В при перемешивании

Д №2+ б ору 0,3 мл 65 % ной HNO3

°С
Для выделения № добавляют к раствору 0,3 мл 65

и 3 г NH4NO3, нагревают раствор до 60—70 °С и проводят
при 3,0—2 0 А и 4 0—5,0 В (при размешивании)

Отделение Си2+ от РЬ2+ и Sn2+

Ход анализа Растворяют 2 г очовянистой бронзы в 30 мл 85 % ной

пор, пока содержимое колбы будет представлять собой белую компакт

шивания растворяют в 30 % ном растворе CH3COONH4, отфильтровы



взвешиванием после просушивания (как в PbSO4, так и в навеске)
Фильтрат в мерной колбе на 200 мл разбавляют до метки, отбира

ют 50,0 мл раствора, добавляют 10 мл 10% ного раствора бифталата
катая С6Н4 СООН COOK и 3 г KI Выделившийся иод титруют 0,1 н

сульфата натрия соответствует 6,354 мг меди
Другую аликвотную часть фитьтрата нейтрализуют добавкой

2 \ СНзСоЬнТОдоП°пЯрВе™р^ Через *\—\2^4 "садок
SnO2 хН2О коагулирует и его отфильтровывают, промывают горячим
раствором 2 н по СН3 СООН CdCl2 и КС1 пока осадок не будет со
вершенно белым, затем промывают горячей водой Осадок сушат, озо
тяют и прокаливают до SnO2 Фактор пересчета на олово — 0 /о/о

МОЛИБДЕН

Отделение МоО^~~ от AsO^~

Ход анализа Осаждают арсенат A s O ^ магнезиальной смесью

В фильтрате 1 н по H2SO4 осаждают МоО|~ сероводородом На

ляции осадка MoS3 После остывания осадок отфильтровывают, про
мывают водой, содержащей H2S и 0 2 % H2SOo4 Осадок сушат, озоляют

МоО3 Фактор пересчета МоО3 на молибден — 0,6665

Отделение МоО^" от С и 2 + и Z n 2 +

среде
После отделения Zn2 + опредечяют МоО4 осаждением оксихиноч

ном в ацетатно уксуснокислой среде

МЫШЬЯК

Отделение AsO^~ от МоО^~

Ход анализа — см отделение М о О ^ от AsO^~

Отделение AsO^~ от С и 2 +

Отделение AsO^~ от S b 3 + и S n 2 +

Чтобы избежать дистипяцию SbCl,, между перегонной колбой и j
лодильником (см рис 16) вставляют фракционную разделительн;
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тодом 1 мл 0 1 н раствора КВгО3 соответствует 3,7455 мг мышьяка
или 4,9455 мг триоксида мышьяка As2O3

После отгонки AsCl3 аппарат разбирают, фракционную раздели-
тельную приставку обмывают в растворе пробы концентрированной НС1
и убирают К раствору добавляют 7—10 мл 85 % ной Н3РО4 и 50 мл
воды Отгон SbCl3 проводят под током СО2 через раствор при нагрева-
нии до 155—165 °С Из капельной воронки добавляют по каплям кон-
центрированную НС1 по мере отгонки жидкости За 40—50 мин весь
SbCl3 будет отогнан Для проверки полноты отгона отбирают 1 мл пос

осадка не должна появляться Определяют Sb 3 + броматометрически,
1 мл 0 1 н раствора КВгО3 соответствует 6 088 мг сурьмы или 7,288 мг

В том же приборе отгоняют SnCl4 заменив ко лбу приемник На
гревают дистилляционную колбу до 140 °С добавляют из капельной
воронки по кантам смесь 40 % ной НВг и концентрированной НС1

ше для SbCl3 пробой с H2S

прокаливанием до SnO2 или броматометрическим методом 1 мл 0 1 н
раствора КВгО3 соответств>ет 5,935 мг олова или 7,535 мг диоксида

НАТРИЙ

Отделение Na+ от Са2 +

Ход анализа К раствору пробы добавляют НС1 до слабокислой реак-
ции кипятят для удаления СО2 Добавляют аммиак до щелочной реак

определяют Са2+ взвешиванием СаС2О4 Н2О или титрованием оксала

^ Т з ^ Г м ^ о Т н раствора Т м п о ! сХт^етств^е^ООЗ^м^кальция

до ЫасГХкторТер^счета ^асГна°нТтрийа—"о.З^З^3

Отделение Na+ от К+

Ход анализа - см отделение К+ от Na-

Разделение NaOH и Na2CO3

Ход анализа Проводят титрование 0,1 н раствором НС1 сначала с фе
нолфталеином, затем с метиловым оранжевым По фенолфталеину до

Na2CO3 + HC1 = NaHCO3 + NaCl

ленно Расход составляет а (мл)
Возникший NaHCO3 титруется далее до конца с метилоранжем до

перехода желтого окрашивания в оранжевое Расход НС1 составляет
b (мл) Расчет ведут по формуле

Na2CO3 = 2 Ь 5,2997 мг,
NaOH = (а —6)4,0000 мг
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Разделение N a 2 C O 3 и NaHCO 3

Ход анализа 1 Титруют 0,1 н раствором НС1 по метиловому оранже
вочу в аликвотной части общую сумму солей а (мл)

го количества 0,1 н раствора NaOH b (мл) При этом бикарбонат пере

водится в карбонат по уравнению

NaHCO3 + NaOH = Na2CO3 + Н2О

Раствор теперь содержит только Na2CO3 и избыток NaOH Титру
ют обратным методом 0 1 н раствором НС1 по метиловому оранжевому
сумму Na2CO3+NaOH Расход составляет с (мл) Расчет ведут по
формулам

Na2CO3 =(a — b + c) 5,2997 мг

N a H C O 3 = ( 6 - c ) 8 , 4 0 1 0 мг

2 Разбавленный раствор медленно титруют 0,1 н НС1 по фенол-
фталеину на холоду Это титрование дает потовину содержания кар-
боната а (мл) К бесцветному раствору добавляют метиловый оранже
выи и титруют далее 0 1 н НС1 остаток карбоната и гидрокарбонат Ь
(мл) Результат рассчитывают по формулам

Na2CO3 = 2 a 5 2997 мг,

NaHCO 3= (b — а) 8,4010 мг

НИКЕЛЬ

Отделение N i 2 + от М п 2 +

Ход анализа Из слабоуксуснокистого раствора пробы осаждают №2+

том натрия, затем СчисТой водойТРСушат°при 110—120°С /взвешивают
Ni(C4H7O2N2)2 Фактор пересчета на никель — 0 2032

В фильтрате осаждают Мп 2 + добавлением (NH4)2S в избытке
Смесь кипятят несколько мин)т, пока осадок MnS не приобретет се
ро зеленую окраску Фильтруют через фильтр красная лента, промыва
ют 4 % ным раствором NH4NO3, содержащим (NH4)2S Осадок на
фильтре растворяют в 2 н НС1, добавляя ее по каплям отгоняют H2S
кипячением и осаждают Мп 2 + гидрофосфатом аммония

Отделение Ni 2 + от Си 2 +

Ход анализа — см отделение Cu2J- от №2+

Отделение Ni 2 + от Zn 2 +

Ход анализа 1 Осаждают Ni 2 + диметилпиоксимом из аммиачного рас

В фильтрате осаждают Zn2+ добавлением (NH4)2S, осадок ZnS
отфильтровывают, промывают и растворяют в горячей 2 н НС1 Уда
ляют H2S кипячением и осаждают Zn 2 + антраниловой кислотой или



2 Кислый раствор, содержащий до 150 мг обоих элементов, пере-
водят в мерную колбу на 100 мл и разбавляют до метки Отбирают
25,0 мл в колбу для титрования, устанавливают рН 5 добавлением ам-
миака Добавляют 10 мл 1 н раствора NH4C1 и 100 мг мурексида
(смесь с NaCl, 1 100) Доводят рН до 9 добавлением буферного рас-
твора (смесь равных объемов 1 н растворов NH4OH и NH4C1) Раствор
разбавляют до - 1 0 0 MI И титруют 0 1 н (или 0,01 н) раствором
ЭДТА до перехода желтого окрашивания в фиолетовое Титруют сум
му №2+ и Zn2+

Отбирают вторую аликвотную часть 25,0 м ч и нейтрализуют до рН
5 аммиаком Добавляют 5 % ный раствор KCN для маскировки №2+

ка Добавляют 3 % ный раствор формальдегида до тех пор пока опа
лесценция от капли будет сохраняться не более 4 с, затем добавляют
3 капли избытка Добавляют мурексид и устанавливают рН 9, как
описано выше, и титруют 01 н (0 01 н) раствором ЭДТА Опредечяют
Zn2+, 1 мл 0,1 н раствора ЭДТА соответствует 6,538 мг цинка или

3 Электролитическое определение К раствору пробы добавляют
20 мл концентрированного аммиака и 0,5—1 г гидразин сульфата
(NH 2) 2 H2SO4, нагревают до 90 °С и ведут осаждение никеля при 0,2—
0,1 А и 3—4 В

В электролизате разрушают гидразин сульфат кипячением с Н2О2>

добавляют к раствору 5 г (NH4)2SO4 10 мл аммиака, нагревают до
80 °С и выделяют цинк при 1,0—0,3 А и 4,0 В или при 50 °С, 2,5 А и

Отделение Ni2+ от С о 2 +

Ход анализа — см отделение Со2+ от №2+

НИОБИИ

Отделение Nb (V) от Та (V)

Ход анализа — см отделение Та (V) от Nb (V)

Отделение Sn 4+ от Sb3+
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Отделение Sn4+ от Bi 3 +

Ход анализа — см отделение Bi3+ от Sn4+

Отделение S n 4 + от Ag+

Ход анализа — см отделение Ag+ от Sn4+

Отделение Sn4+ от AsOf-, Sb3+, Zn2+ и Pb2+

Ход анализа Осаждение олова проводят купфероном Отово предва-
рительно окисляют действием Н2О2 в среде HNO3> затем кипятят дпя
разрушения Н2О2 Если применяют 1,5-2 кратный избыток купферона,
то его разрушения для дальнейших опредечений не требуется

В фильтрате после отделения Sn 4 + осаждают Sb3+ сероводородом
Для осаждения As3+ в фильтрате доводят кислотность HNO3 до 1

смесью Взвешивают Mg2As207

осаждающих РЬ2+ Фильтрат (после отделения As3+) выпаривают с
H2SO4 до паров серной кислоты и определяют свинец

Для определения цинка фильтрат после отделения PbSO4 нейтра-
лизуют аммиаком до слабокислой реакции и осаждают Zn2+ гидрофос-

СВИНЕЦ

Отделение Р Ь 2 + от Ag+

Ход анализа Кислый раствор выпаривают досуха и остаток растворя

насыщенным на холоду раствором щавелевой кислоты След>ет избе-
гать большого избытка осадителя Добавляют по каплям NH4OH (11)
до растворения осадка оксалата серебра по уравнению

Ag2C2O4 + 4NH4OH = 2 [Ag (NH3)2] ОН + H 2C 2O 4 + 2Н2О

холодную фильтруют, осадок промывают холодной водой На фильтре
осадок растворяют в горячей 2 н H2SO4 Кислоту наливают малыми

ном растворе титруют оксалат, эквивалентный свинцу, 0,1 н раство
ром перманганата калия, 1 мл 0,1 н раствора КМпО4 соответствует

К фильтрату после отделения РЬ2+ добавляют HNO3 и определяют
Ag+ титрованием по Фольгарду, 1 мл 0,1 н раствора NH4SCN соот-
ветствует 10,788 мг серебра

Отделение РЬ2+ от Си2+

Ход анализа 1 К раствору добавляют H2SO4 и выпаривают сначала

дения остаток обрабатывают этанолом, отфильтровывают PbSO4, про-
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мывают водой с H2SO4, затем этанолом Взвешивают PbSO4 Фактор

Фи ]ьтрат после осаждения РЬ2+ выпаривают до ~50 мл и осаж
дают Си2^ действием КОН Взвешивают СиО Фактор пересчета на
м е л , - 0 7988

2 Осаждают Cu2J- бензоиноксимом В фильтрате выделяют РЬ2+ в
виде с) тьфата свинца как описано в п 1

Раздечение можно провести осаждением Си 2 + хинальдиновой кис
лотой, а РЬй+ в фильтрате выделить в виде сульфата, как описано

Отделение Р Ь 2 т от S n 4 +

навеск\ сначата водой, затем добавляют HNO3 по каплям при наг[
вании После растворения добавляют 50 мл горячей воды и дают с

Осадок сушат и отдечяют от фильтра который затем озоляют от

кап шми HNO3 'и осторожно выпаривают досуха, затем прокаливают
на д\тьевой горелке до SnO2

Осадок содержит много адсорбированного РЬ2+ К осадку добав-
ляют пятикратный избыток смеси Na2CO3 и порошка серы (1 1) и

натриГкта^п53

ЛиМнерасГтворЛиКмый сульфид^инца Р ь Т ^ п а в раствс.7

каливают до РЬО Вводят поправку в массу SnO2' Фактор пересчета
SnO2 на слово —0 7877

Фичьтрат после отделения Sn4+ выпаривают с H2SO4 и определя
ют PbSO4 Фактор пересчета PbSO4 на свинец —0,6833

Отделение Р Ь 2 + от Bi 3 +

Ход ана шза — см отделение Bi3+ от РЬ2+

СЕРА

Отделение SOi~ от S2O3~

Ход ана шза Пробу смеси разбавляют в мер'ной колбе до метки Отби-

к ней избыток 5% ного раствора нитрата стронция Sr(NO3)2 Разбав

дсн и я SrSO3 Часть раствора отфильтровывают через сухой фичьтр,
не взмучивая осадка Отбирают часть фильтрата и титруют в ней тио

вует 4 003 мг Б О ^ и л и 11 213 мг S2Of~

СЕРЕБРО

Отделение Ag^ от Р Ь 2 +

Ход ана шза —см отдечение РЬ2+ от Ag+

294



Отделение Ag+ от Cu2+

Отделение Ag+ от Bi 3 +

Ход анализа Выделяют электролизом серебро из уксуснокисчого ичи
азотнокислого раствора при 60 X, 0 1 А и 1,23 В

В электролизате доводят концентрацию HNO3 до 1—2 % по объе-
му и ведут выделение Bi'+ при 80 СС, 0,5-0,1 А и 2 В

Отделение Ag+ от S n 4 +

Ход анализа Выделяют серебро электролизом при 50—60°С, 05 А и
1 35 В К, рзствору предварительно добэвляют 1—2 мл концентрирован
ной HNO3, 5 мл этанола для предотвращения образования пероксида
серебра Ag2O2 и 5 Сегнетовой соли На выделение 100 мг серебра тре-

НМО3 Взвеш^ш'ают S n O r ^ ^ ^ В Ы Д е Л Я Ю Т П выпариванием

Отделение A g + от P t 4 +

ного 'раствора п^бО^С? " о б - ? О ^ Г А ^ И 0 ! , " - " ^ В ^ р а с т в о р у Т п р е д -
варитечыю добавляют 1—2 г KCN

В электролизат добавляют концентрированную H2SO4 до 2% обь-
емных и проводят осаждение платины при 60 °С, 0,08—0 01 А и 1,2 В
Осаждается 300 мг платины за 3—4 ч, при перемешивании, 60 °С, 0 3—
0,03 А и 1,2 В выделяется 100 мг за 30 мин

СУРЬМА

Отделение S b 3 + от As 3 +

Ход анализа— см отделение As3+ от Sb3+

Отделение S b 3 + от РЬ2+

Ход анализа Растворяют сплав в HNO3 (2 1) и продолжают нагрева
ние до выделения белого порошкообразного осадка сурьмяной кислоты
H 3Sb0 4 Разбавляют раствор водой и выпаривают досуха Добавляют
воды с HNO3 и хорошо перемешивают Осадок отфильтровывают и про
мывают водой с HNO3 по отрицательной реакции на РЬ2+

Осадок сушат при 60 °С, переводят в большой фарфоровый тигель
и растворяют в сульфиде аммония (NH4)2S, затем добавляют HNO3

(1 1) и выпаривают досуха. Добавляют 6 мл дымящей HNO3 и 2 мл
H2SO4 Реакция протекает бурно Затем смесь нагревают и выпарива

душной бане



прока -швают осадок под крышкой при 850—900 °С Осадок Sb2O4 во

стэновится бесцветным Уоявнбния оезкиий

2H3SbO4 = Sb2O6 + ЗН2О,

2Sb2O5 = 2Sb2O4 + О2

Фактор пересчета Sb2O4 на сурьму — 0,7919, (или 0,7922 — эмпи
Р И Ч е фи 1 ьтрат после отделения Sb3+ выпаривают с H2SO4 до густых
белых паров После охлаждения остаток смачивают 25 мл воды, затем
добав1яют 25 мл этанола Через 2 ч отстаивания осадок PbSO4 от
фильтровывают, промывают 50 % ным этанолом, затем 100 % ным эта-
нолом, сушат при 100 °С, прокаливают при 500—600 СС Взвешивают
PbSO4, фактор пересчета на свинец —0,6833

Отделение РЬ2+ от Bi 3 +

Ход анализа —см отдечение Bi3+ от РЬ2+

ТАНТАЛ

Отделение Та (V) от Nb (V) и Ti (IV)

~\ мГта3 а(У)Р ИДляЯотделения Т ^ о т ^ ь Т т ! ^омевдю/рТстГоТв
делительную воронку вместимостью 50 мл и смешивают с 15 мл 0,4 н
H 2 F 2 в 4 н H2SO4 и 5 мл циклогексана Хорошо перемешивают 1 мин

рагируют еще 2 раза порциями по 5 мл циклогексанона При этом
весь Та (V) переходит в органическую фазу, a Nb (V) и Ti (IV) оста
ется в водном слое Органическую фазу для выделения Та (V) про
мывают три раза по 7 мл реагента [4 г (NH4)2C2O4 и 4 г Н3ВО3 раст-
ворены в воде и разбавлены до 100 мл] Реэкстракт содержит Та (V)
в виде оксалатного комплекса, в нем определяют Та (IV) известными

ТИТАН

Отделение Ti4 + от Th4 +

Отделение Ti (IV) от Та (V)

Ход анализа- см отделение Та (V) от Ti (IV)

Отделение Ti4 + от А13+

Ход анагиза 1 См отдечение А13+от Ti4+
2 К сернокислому раствору добавляют 3—4 г CH3COONa 3H2O,
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10 мл 2 н СНзСООН и нагревают до полного выделения осадка
TiO(OH)2 Горячий раствор фильтруют, осадок промывают 01 н
СНзСООН. Затем помещают в стакан, смачивают H2SO4, добавляют
сухой Н2С2О4 2Н2О и выпаривают до паров После охлаждения раз
бавляют до 200 мл водой и повторяют осаждение После фильтрования
осадок прокаливают при 1000 °С до ТЮ2 Фактор пересчета на титан —
0,5995

В фильтрате определяют А13+ осаждением аммиаком

Отделение T i 4 + от U (IV)

створа Взвешивают диоксид титана TiO2

В фильтрате осаждают уран действием аммиака Взвешивают
U3O8

ТОРИЙ

Отделение Th 4+ от T i 4 +

Ход анализа Проводится осаждением салициловой кисчотой Из ней-
трального раствора осаждают Тп 4 + избытком 5 % ного раствора сали

(C6H4OHCOO)Th(OH)3, его отфильтровывают, промывают 1 % ным

ных вод Прокаливают осадок при 1100°С до ТЮ 2 Фактор пересчета
на торий —0,8788

Титан (IV) осаждают в фильтрате аммиаком или другим способом.
Взвешивают ТЮ2 Фактор пересчета на титан — 0,5995

Отделение T h 4 + от F e 3 +

Ход а
20 мл 6 %

к СО 2

р р д д
10—20 мл 6 % ного раствора сернистой кислоты Через раствор про-

пускают ток СО2 для предохранения Fe 2 + от окисления К cia6o сер
нокислому раствору добавляют 3—5 г CH3COONa 3HJD и нагревают
на водяной бане Выделяется осадок Th(OH)4 Осадок отфильтровы

та на' торий — 0,8788
Фильтрат кипятят до удаления SO2 и СО2 Окисляют Fe2J- кипя-

Его отфильтровывают, затем растворяют в 2 н НС1 и осаждают Fe(OH)
м Вз F O Ф 0 6994

те р р т д ()
Fe2O3 Фактор пересчета на железо — 0 6994

добавляют избыток 5 % ного раствора ЭДТА,
устойчивого запаха и 5-10 мл 30 % ного Н2О2

2 3 р р
2 К раствору пробы добавляют избыток 5 % ного раствора ЭДТА,

й 5 1 0 мл 30 % Н Оа до

ХОРОШО Фильтруемого осадка Его отфильтровывают раство
минеральной кислоте и осаждают аммиаком Осадок fh(OH) 4

ровывают, промывают и прокаливают при 1100°С до ТпО2

В фиолетовом фильтрате разрушают Н2О2 кипячением и
ют Fe3+ (или А1»+) раствором NaOH, КОН или Ca(NO3)2 О
ют Fe3+ или А1»+ в виде триоксидов



Отделение Th 4 + от Zr 4+

Ход анализа К слабосоляно ру р д
ия (NH4)2C2O4 до

осадок оксалата тория Th(C2O4)2 6H2O Осадок отфильтровывают,
промывают 1 % ной НС1 содержащей оксалат аммония После просу
шивания осадок прокаливают при 1100°С до ThO2 Фактор пересчета
на торий — 0,8788

К фильтрату объемом -400 мл добавляют H2SO4 до - 1 0 % и про-
водят на хо юду осаждение Zr*+ 6 % ным раствором купферона Оса
док Zr(C6H,N2O2)4 отфильтровывают промывают 5 - 6 раз 2 н НС1
и прокачивают при 1200 °С до ZrO2 Фактор пересчета на цирконий —
0 7403

УРАН

Отделение U (IV) от Ti4+

Ход ана тза В слабокислом растворе (НС1 или H2SO4) осаждают Ti 4 +

избытком 6 % ного раствора купферона при 20 °С Желтый осадок куп
фероната титана Ti(C6H5O2N2)4 отфильтровывают и промывают холод
ной водой, сушат и прокаливают до ТЮ2 Фактор пересчета на титан —
0 5995

В фильтрате осаждают уран избытком аммиака при нагревании
Осачок отфичьтровывают, промывают горячей водой, сушат, озоляют
и прокаливают при 1000 °С до U3O8 Фактор пересчета на уран —0,8480

Отделение U (IV) от Mg 2+

Ход ана тза К нбитратьному раствору пробы добавляют хлорид ам

ровывают промывают сушат и прокаливают до ИзОя при 1000 °С
В фильтрате осаждают Mg2+ добавлением (NH4)2HPO4 и амми

ака в виде Mg(NH 4)PO 4 Определение в виде Mg2P2O7 проводят, как
описано на с 223 Фактор пересчета на магний — 0,2185

ФОСФОР

Отделение Mg2+ от РО^~

Ход ана тза - см отделение РО^~ от M g 2 +

Отделение V O ~ O T PO^~

Ход анализа В нейтральном растворе осаждают ванадат VOJ"4% ным
раствором о оксихинолина в ацетоне Осадок оксината (С9Нв0Ы)4У20з
с\шат при 130°С ичи прокаливают при 650 °С до V2O5

В фильтрате разрушают оксихинолин кипячением с HNO3 и Н2О2



Отделение AsO|~ от РО^~

Ход анализа Арсенат осаждают из 6 н раствора НС1 с

105°СВзвешиваютАз255фактор пересчета нГмышьяк —0Д831
арсенат — 0,8958

В Фильтрате отгоняют Ы S кипячением и осаждают РО^~~ магне

альной смесью Взвешивают Mg2P2O, Фактор пересчета на Р О ^ "

0,8534

Отделение РО^~ от ионов металлов

Ход анализа 1 Осаждением молибдатом аммония отделяют Р О ^

Fe3+, Mn2+, Co2% Ni2+, A13+, Cr3+, Zn2+, Са2+, Sn2 +, Ва2+ и Mg2-

В фильтрате разрушают оксихинолин выпариванием аммиачного р

Mg2P2O7

3 Фосфат осаждают в виде магний — аммоний фосфата По

ра фенолфталеина нагревают раствор до кипения и к горячему раство
ру добав!яют медленно по каплям аммиак (1 1) до отчет твой крас-
ной окраски После стояния в течение нескольких часов осадок отфичь

раствором промывают стакан Осадок на фильтре растворяют в горя
чей НС1 (1 1) и хорошо промывают фильтр водой, собирая раствор и

му раствору добавляют 50,0 мл 0,1 М раствора комплексона III и при-
близительно нейтрализуют 10 % ным раствором NaOH по универсаль
ной индикаторной бумажке с рН 1—10 Разбавляют до 100 мл добав
ляют индикаторную буферную таблетку, 1 мл концентрированного
аммиака и избыток комтексона III титруют 0 1 W раствором альфа
та цинка 1 мл 0 1 М раствора комплексона III соответствует 9 4971 мг
Р О ^ и л и 7,0972 мг Р 2 О 5

Отделение РО^~ от MoOf-

Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г ацетата аммония и 20 мт

ледяной СНзСООН, осаждают МоО^~ сероводородом под кмпаном

Б>нзена при нагревании Насыщенный раствор оставляют на водяной
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тровывают, промывают водой, содержащей H2S и 0,2 % H2SO4, прокали
вают при 450 "С на воздушной бане до МоО3 Фактор пересчета на
М о О | ~ — 1 1112

дают Р О ] ~ магнезиальной смесью, взвешивают Mg 2P 2O 7 фактор пере

счета на Р О ^ ~ — 0 8534

ХЛОР

Отделение С1~ от Вг~

Ход анализа —си отделение Вг~ от С1"

Отделение С1" от СП-

Ход анагиза 1 Титруют сначала цианид в колбе на 100 мл в малом

объеме воды по Либиху 0 1 н раствором AgNO3

AgNO3 доТИпТол°ноагоНосажд^ H N o " переводят
в мерную котбу и разбавляют до метки После хорошего перемешивания
отфильтровывают часть раствора через сухой фильтр и в аликвотной
части фильтрата определяют избыток AgNO3 по Фольгарду

1 мт 0 1 н раствора AgNO3 соответствует 5,2036 мг CN- или 3 5457
мг С1-

2 Из нейтрального раствора дистиллируют HCN при 35 °С с током
СО, в колбу приемник в котором находится азотнокислый раствор
AgNO3 Образовавшийся осадок AgCN отфильтровывают, промывают

Н ° И Д ° И И СУШаТ ПРИ а К Т ° Р " Р6СЧ ТЭ

Ос
0 1 н
AgCl i

1

таток пробы
раствором А
m C1- — 0 24
мл 0 1 н pa

с Cl- KI

.gNO3 ил!
•74

створа А

1ПЯТЯТ Д

i титрук

gNO3 со

ля ут
)т егс

ютвет

галения

ствует

СО2 и
эру Фак

3,5457 м

осаж,
:тор )

г С1-

Отделение СЬ от SCN-

Ход анализа К аликвотной части раствора пробы добавляют избы
0,1 н раствора AgNO3, хорошо перемешивают и титруют обратным
тодом избыток AgNO3 по Фольгарду Титруют сумму С1~ и SCN~

Во второй аликвотной части раствора пробы титруют SCN~ ио

ХРОМ

Отделение Сг3+ от F e 3 +

Ход анализа Кисши раствор пейтрализмот карбонатом натрия Na2CO3,
затем осаждают Fe(OH), и Сг(ОН)3 по к а т я м 6 кратным избытком
10% ного раствора NaOH Добавляют к смеси 1 MI 30% ного Н2О2

и нагревают При этом Сг-3 нта Сг(ОН)3 окисляется до С г О ^ a Fe 2 +
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до Fe3+ и образуется Fe(OH) 3 Осадок отфильтровывают и промывают
горячей водой,он окклюдирует СгО^~ и Na T Осчдок растворяют в 2 и
НС1 и осаждают Fe3+ аммиаком, отфильтровывают, промывают горя-
чей водой и прокаливают до Fe2O3 Фактор пересчета на железо —
0,6994

Фильтрат выпаривают, он должен быть чисто желтого цвета, до
бавчяют к нему уксусную кислоту и проводят осаждение СгО|~ раство
ром ВаС12 2Н2О Взвешивают ВаСгО4, фактор пересчета на хром —
0,2053

В присутствии сульфата хромат восстанавливают до Сг 3 + этано-

Отделение Сг 3 + от А13+

Ход анализа Хром должен быть в виде хромата Для перевода Сг3 +

в С г О ^ добавляют к раствору 6—Ю мл 2 н раствора NaOH и 1 мл
30 % ной Н2О2 При нагревании раствор должен стать желтым и проз
рачным Разрушают Н2О2 кипячением и нейтрализуют добавкой HNO3

до обесцвечивания фенолфталеина Если раствор имеет слабо розовую
окраску, то пропускают ток СО2 до полного осаждения А1(ОН),

Далее ведут определение в виде А12О3

В фильтрате осаждают хромат в виде ВаСгО4 Если в растворе
присутствует SC>4~, то СгО^восстанавчивают до Сг3+ и осаждают
его аммиаком

Отделение СгО^- от SO^-

Ход анализа Переводят СгО|~ в Сг 3^ этанолом, затем осаждают ам
миаком Взвешивают Сг2О3 Фактор пересчета на хром — 0,6843 на
хромат-1,5262

Фильтрат выпаривают до - 5 0 мч добавляют немного НС1 и осаж

дают SC>4~pacTBopoM ВаС12 2Н2О Взвешивают BaSO4 фактор пересче

та на SO4~—0,4115

Отделение Сг 3 + от V O ~ H M n 2 4

анализа К раствору смеси добавляют 20 мл 5 н H2SO4 и 6—10 г
товидной Н3РО4 Нагревают смесь до получения прозрачного рас
а, разбавляют водой до ~200 MI добавляют 3—5 мч 0 1 н рас

Ход анализа К раствору смеси добавляют 20 мл 5 н H2SO4 и 6—10 г
стекловр
твора, р ...
твора AgNO3 и 2 г персульфата калия K2S2O8 и кипятят 20-30 мин
После охлаждения титруют 0 1 н раствором FeSO4 до побледнения
окраски MnOJ- Добавчяют 3 к а т и 1 % ного раствора дифеничамина
в концентрированной Н3РО4 и титруют до исчезновения фиолетового

К Добавляют к пробе 2 г K2S2O8 и кипятят 5 мин Добавляют 15—
20 мч НС1 (1 1) н снова кипятят до прекращения выделения хчора

ин шкатора и титруют 0 1 н раствором FeSO4 Титруется сумма (Сг+
+V) расход -Ь (мл)
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Далее добавляют к оттитрованному раствору избыток 0,1 н раст-
вора КМпО4 до появления розового окрашивания Эту окраску устра
няют добавкой по каплям 0,5 н раствора NaNO2 Сразу же добавляют

руют 0 1 н раствором FeSO4 с тем же индикатором, определяют вана
дий, расход — с (MI) Результат находят по формулам

V = с К 1,6983 мг,

С г = ( 6 К — с К) 1,7337 мг,

М п = ( а К — Ъ К) 1,0988 мг,

где Я-коэффициент нормальности 0 1 н раствора FeSO4, он проверя

Растворяют 28 5 г FeSO4 7Н2О в 100 мт 5 н H2SO4 и разбав/

рированной Н3РО4 Титр раствора не устойчив в хранении

Отделение С г О ^ от РО^~

Ход анализа — сч отделение РО^"" от СгО^"

ЦЕРИИ

Отделение Се4+ от РЗЭ

№рия Се(ОН)4 РЗЭ остаются в растворе

и прокаливают до диоксида церия СсО2

Отделение С и 2 + от Zn2+

Ход анализа 1 К раствору пробы добавляют 5—10 г K2SO4, 2 г KI
и 2 мл 0 5 % ного раствора крахмала, хорошо перемешивают в закры
той колбе и титруют выделившийся иод 0 1 н раствором Na2S2O3 Рас
ход соответствует содержанию Си2+

После титрования добавляют по каплям 2 MI 0,2 М раствора
K3[Fe(CN)6] и каждый раз выделившийся иод титруют 0,1 н раство-
ром Na2S2O3

Титрование ведут, постепенно^ уменьшая количество K3[Fe(CN)el

p a

K P N a 2 S 2 o f соотв^тств^еГбдаГмг меди* а° мкже *9 970 "мг' цинка"™0

2 Осаждают Си2+ пиридин роданидом Обратить внимание на то,



3 Отделение Cu2+ проводят электролитически Цинк в электроли

Отделение Zn 2+ от C d 2 +

Отделение Zn2+ от Мп2+

Ход анализа 1 Цинк осаждают хинальдиновой кислотой
Марганец осаждают в фильтрате действием (NH4)2S в виде суль-

фида MnS Осадок растворяют в НС1 отгоняют H2S и осаждают Мп2+
гидрофосфатом аммония Взвешивают Мп2Р2О7

3 Можно провести раздетение электролитическим способом

Отделение Zn 2 + от Ni2+

Ход анализа Никель №2+ осаждают 1 % ным раствором диметилгли-

Цинк Zn2+ осаждают в фильтрате электролитическим способом

Отделение Zn2+ от А13+

Ход анализа Цинк выделяют электролитическим способом К раствору

и ведут электролиз при 20 °С, 1 0—0 5 А и 3 0—4 4 В
Электролизат нейтрализуют уксусной кислотой и осаждают А13+

аммиаком Взвешивают А12О3

Отделение Zn 2 + от Mg2+ ( В а 2 + или Са 2 + )

осаждают Mg2+ гидрофосфатом аммония взвешивают пирофосфат маг
ния Mg2P2O7

Таким же путем отделяют Zn2+ от Ва2+ или Са+2

воре Оксихинолят магния в этих условиях растворим
В фильтрате осаждают Mg2+ оксихинолином в аммиачной среде

Отделение Z n 2 + от РО^~

Ход анализа Минеральнокислый раствор нейтрализуют карбонатом
натрия Na2CO3 до начала образования мути Добавляют ~6 мл ледя
ной уксусной кислоты разбавляют до 200 мл и нагревают, пока раст

и определяют цинк

303



В фильтрате осаждают РО4
пирофосфат магния Mg2P2O7

Отделение Zr4 + от Th4 +

Ход анализа — см отделение Th5+

Г л а в а 6. МЕТОДЫ ЭЛЕКТРОГРАВИМЕТРИЧЕСКИХ
ОПРЕДЕЛЕНИЙ

ВИСМУТ

Определение в азотнокислой среде

Ход анализа Осаждение проводят в 1—2 % ной HNO3 (объемн ) при
80 °С, 0,5—0 1 А и 2 В За 2—3 ч выделяется -200 мг висмута, при

пероксида висмута Промывание электродов проводят осторожно, так

жен содержаТТГмл ГовдТн^иромнтой HNO°™ б-вТсегнетотой
сочи, условия электролиза те же Применяют сетчатый электрод

Определение в азотно-виннокислой среде

Определение в уксуснокислой среде

Ход анализа Раствор должен содержать 0,1 н NaOH к нему добав
ляют 30 мл 50 % ной СНзСООН и 1—2 г сухой борной кислоты Н3ВО3
Нагревают до 70 °С, ведут электролиз при 0,5—0,1 А и 1,8 В, через



ГАЛЛИЙ

Определение в аммиачной среде

Ход анализа Растворяют Ga(OH) 3 в H2SO4 без избытка, добавляю
10 центрированного аммиака и 20—40 г сухого сульфата амм

ролиз ведут при 60—70 СС, 3,0—2,0 А и 3 0—3,5 В при пер
За 50 мин выделяется 100 мг галлия Затягивать электр

ЖЕЛЕЗО

Определение в оксалатной среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют 6—8 г оксалата аммония
и 5 г хлорида аммония. Нагревают до 50 °С и ведут электролиз при
1,5—1,0 А и 2,5—3,6 В Осадок железа не устойчив на воздухе, так как
окисляется кислородом воздуха Это следует учитывать при промыва
нии и сушке электрода

ЗОЛОТО

Определение в сернокислой среде

Ход анализа Добавляют к раствору 1—2 мл концентрированной H2SO4

изводят при 0 1 А и 1,0-1,3 В, 100 мг золота осаждается за 30 мин
При перемешивании 200 мг осаждается за 20 мин

Определение в цианидной среде

Ход анализа Добавляют к раствору пробы 5 % ный раствор КОН но
слабощелочной реакции и 1—2 г цианида калия Ведут осаждение
при 2,4—2,5 В, повышая температуру от 20 °С до 60 °С За 2—3 ч
выделяется 200 мг золота При перемешивании, 50 °С, 0 5—0,3 А
и 2 5—2,6 В за 30 мин выделяется 100 мг золота

ИНДИИ

Определение в формиатной среде

Ход анализа Свежеосажденный гидроксид индия растворяют в 0,1 н.
растворе > H2SO4 без избытка и добавляют к раствору 5 г формиата
аммония Электролиз проводят при 20 °С и 3,0—1,0 А при перемешива
нии При этом 100 мг индия выделяется за 30 мин

КАДМИИ

Определение в сернокислой среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г KHSO4 и концентриро
ванной H2SO4 до 0,5 н концентрации Электролиз ведут при 20 °С, 0,2—
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0,1 А и 2,4—2,8 В, за 3—4 ч выделяется 300 мг кадмия При переме-
шивании 1,5—0,7 А и 2,7 В 300 мг осаждается за 30 мин Плотность
тока поддерживают на высоком уровне, так как иначе кадмий снова
переходит в раствор Мешает С1~ и NOJT

Можно проводить осаждение из нейтрального раствора для это-
го добавляют к раствору 3 г KHSO4 и 3 г CH3COONa Осаждение ве-
дут при 70 "С, 1,5-0,5 А и 2 4 - 2 6 В при перемешивании За 30 мин

г>бки

Определение в аммиачной среде

Ход анализа Добавляют к раствору пробы 20 мл концентрированного
аммиака и 5 г сульфата аммония Осаждение ведут при 40-50 "С,
1,5—0,7 А и 2 4—2,7 В при перемешивании За 30 мин выделяется
-300 мг кадмия Методика особенно подходит для выделения малых

Определение в цианиднои среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют по каплям 0,1 н раствор
NaOH до начала образования осадка, затем еще избыток 5 мл Добав
ляют к смеси цианид калия до растворения осадка и еще 0,5 г КС\
Осаждение ведут при 20 °С, 2,0—1,5 А и 2,7—3,0 В при перемешива-
нии За 30 мин выделяется 200 мг кадмия

КОБАЛЬТ

Определение в аммиачной среде

Ход анализа Раствор пробы может содержать 10—100 мг Со2+ В ста-

ещеТоО м°п N H ^ H ^ l T ) ? ^ 5 г Na&oTmJo и б Т ^ Н ^ " Нагревают
смесь до 60 °С пока раствор не станет золотисто желтым Переводят

да, катод — платиновый вращающийся. Электролиз ведут при 0,1 А до

Под напряжением электролит в чашке заменяют водой Для_ это-

замену и промывку расходуют до 2 л воды Электроды промывают
сначала водой а затем чистым этанолом Осадок кобальта должен

ка указывает на его окисление, что ведет к ошибке определения О

а этектрод
Необходимо точно собчюдать условия электролиза Мешают ком

лексообразователи N 0 ^ , N 0 ^ . C N " , SO*", их удаляют кипячени-

(в кислом растворе)



Определение в ацетатно-аммонийной среде

Ход анализа К раствору пробы Мп 2 + добавляют 10 г ацетата аммония
2 - 3 г хромовокалиевых квасцов KCr(SO4)2 12H2O и 10 мл этанола
Электролиз ведут при 75—80 °С и 1,5 А, осаждение МпО2 в платино
вой чашке аноде длится 1 ч Осадок осторожно промывают водой,
затем этанолом и сушат Осадок МпО2 легко прокаливают до Мп3О4

Фактор пересчета на марганец составляет 0 7203
Мешает С1-, его удаляют предварительно выпариванием с H2SO4

до белых паров

МЕДЬ

Определение в сернокислой среде
Ход анализа Раствор должен содержать 1,5 % H2SO4 (объемн ) Осаж-

платиновый электрод при 20 3С и 2 В при
выделяется 100 мг меди При 70 °С и 2 В
меди выделяется за 5—10 мин (без переме

г, ацет

, СГ~, AsOf~, S b 3 + , B i 3 + , MoO^~ и

мешают Zn2+, Mn2+, Co2+, №2+, Cd2+

Определение в азотнокислой среде

лоо анализа К рзствору пробы добэвляют концентрированную HNOg
до 2 - 3 4 % (объемн) и 0 15 г КСЮ3 Хлорат качия добавтяют для
устранения образования NO2. Электролиз ведут при 20 °С, 6 А и 2,0—
2 5 В при перемешивании За 15 мин выделяется 400 мг меди Без
перемешивания при 0,8—0,2 А и 2,4—2,5 В требуется 4—5 ч, а при
70 °С требуется 2—3 ч

Напряжение отключают после промывки эпектрода, так как HNOS

Определение в аммиачной среде

Ход анализа К нейтральному раствору добавляют аммиак до 10-15 %
(объемн) и 3 г сульфата аммония Осаждение ведут при 20 °С, 0,7—
0,1 А и 1,7—2,0 В при перемешивании За 30 мин выдетается 300 мг

Определение в цианидной среде

Ход анализа К раствору пробы добавл



Определение меди в формовочных
и литейных медных сплавах

содержащие до 60 % меди

Ход анализа Берут 2 5 г пробы в стакан вместимостью 400 мл, добав-
ляют 15 мл раствора борной кислоты (40 г Н3ВО3 в 1 л воды), 2 мл
фтористоводородной кислоты и 30 мл HNO3 (11) Накрывают стакан

ворения пробы
Часовое стекло и стенки стакана обмывают 50 мл воды накрыва

добавление™ по каплям Н Щ ( Л ) ^прибавляют еще 20 мл HNOj
(11), разбавляют раствор до 300 мл водой

Высушенные и взвешенные электроды присоединяют к прибору дтя
электролиза, погружают в раствор и накрывают двумя половинками
часового стекча Электролиз проводят без перемешивания при плотно
сти тока 0,6 А/дм2 (при 2—2,5 А и 2 2—2,5 В). Когда раствор станет
бесцветным, щотность тока уменьшают до 0,3 А/дм2, половинки стек

продолжают электрочиз до полного выделения меди Для проверки
ПОЧНОТЫ осаждения меди катод опускают в раствор глубже на 0,5 см

еще 15 мин После этого катод вынимают из электролита, промывают

Анализ длится ~8 ч

Одновременное определение меди и свинца в бронзе

Состав бонзы 78—93 % Си, 0—20 %Sn, 0—7 % Zn и 0—22 % Pb Прч

оксида°свинцаерЬОВ

2
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Ход анализа Растворяют 1 000 г тонкой стружки бронзы в 10 мл
HNO3 (1 1) в стакане вместимостью 200 мл, накрыв стакан часовым

рованной HNO3 и нагревают до полного растворения сплава Раствор

стаканом Добавчяют 15 мч 10 % ного раствора нитрата аммония на

KV в течение 30 мин при 80—90 °С и раствор декантируют через фи!ьгр
синяя лепта с фичьтробумажной массой собирая фильтрат в стакан
Осадок в стакане промывают декантацией горячим раствором HNO3

(1 100) 1 % О



Взвешенные электроды присоединяют к источнику тока катод (сет
ку) к отрицательному полюсу, анод (спираль) к положительному
Электроды располагают так, чтобы они не касались друг друга и чтобы

в стакан с анализируемым раствором Напряжение 2 В сила тока 1,5 А
Раствор выдерживают на пчитке при 50-60 "С (не выше') в течение

С т а ' к а н ^ к р ы в а ю Г д ! ^

стенки стакана также обмывают и продолжают электролиз еще 10—

том РЬО2 то выделение свинца считают законченным если покроет
ся — электролиз продолжают

Для выделения меди к раствору прибавляют при перемешивании
25 мл 10 % ного раствора аммиака для нейтрализации HNO3 Добавля
ют 4 мл H2SO4 (1 1) и проводят выделение меди до обесцвечивания
раствора Проверяют полноту выделения меди как и свинца наблюдая,
покроется ли свежепогруженная часть катода налетом меди Ее та по
груженная поверхность сетки покрывается медью, то электролиз про
дочжают еще 30 мин, и снова делают такую же пробу, добавчяя горя

ном шкафу катод при 100—105 °С в течение 5—6 мин, анод сушат при
200—220 °С в течение 1 ч Электроды размещают в шкафу на часовом
стек не или листе фильтровальной бумаги После охлаждения электроды
взвешивают Фактор пересчета РЬО2 на свинец — 0 8662

НИКЕЛЬ

Определение в аммиачной среде
Ход анализа К раствору пробы добавляют 25 ь.<л концентрированного
аммиака и 3—5 г с) чьфата аммония Эчектрочиз ведут при 20 °С 1 А
и 3—4 В выдерется 300 мг никеля за 2 ч При 70 °С, 4 А и 3—4 В при

Определение в оксалатной среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют 10—20 кратное кочичест
оксачата аммония Ведут осаждение при 20 °С, 1 \ и 4 В За 3 ч Е

ОЛОВО

Определение в оксалатной среде

Ход анализа Раствор пробы нейтрачизуют 10 % ным раствором КОН
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на каждые 100 мг отова Ведут осаждение при 20 СС, 0 6-0 2 А и 2 7—
3 8 В, за 8—10 ч выделяется 300 мг олова При 60 °С, 1,5—10 А и
2,7—3 8 В выделяется 300 мг олова за 4—5 ч

В ходе реакции оксалат аммония окисляется и должен добавлять
ся на каждый 1 А/ч по 2—3 г

Определение в сернистокислой среде

Ход анализа Раствор пробы нейтрализуют концентрированным аммиа
ком до начала образования мути Осадок устоаняют добавлением 15 мт
раствора сульфида аммония и 20 мл 40 % ного раствора сульфита наг
рия Электролиз ведут при 30—40 °С, 1 5 А. и 1,4 В при размешивании
За 20-30 мин выдерется 100 мг олова

ПЛАТИНА

Определение в сернокислой среде

Ход анализа Доводят кислотность раствора до 2 % H2SO4 объемных
Проводят электролиз при 60 °С, 0,08—0,01 А и 1,2 В, при этом 300 мг
платины выделяется за 3—4 ч При перемешивании и при 60 "С 0 3—
0 03 А и 1,2 В выдепяется 100 мг за 30 мич Применяют платиновый
электрод, покрытый медью

Определение в солянокислой среде

Ход анализа К раствору платинохлористоводородной кисчоты добав
ляют 2 чл концентрированной HCI и 2 г ацетата аммония Электролиз
проводят при 60 °С, 0,10—0,03 А и 1,1—1,5 В За 2 ч выделяется 100 мг

РТУТЬ

Определение в цианидно-щелочной среде

платиновый эчектрод Добавляют к раствору пробы 10 % ный раствор
КОН до начала образования осадка и затем растворяют его в избытке
цианида калия На 100 мл раствора с 0,1 г ртути (не более) добавляют
еще 5 мл раствора КОН и ведут электролиз при 0 5 А и 1 5 В в то
чение 2—3 ч Осадок очень осторожно (окунанием) промывают водсм'г,
этанотом и эфиром Сушат в эксикаторе, в котором находится чашка со
ртутью

свиньи,

Осаждение в виде РЬО2 в азотнокислой среде

Ход анализа Концентрация HNO3 при 0,1 г свинца в 100 мл раствора
должна составлять 5—15%, при больших количествах свинца 1 5 -
25% Анодное осаждение ведут в платиновой чашке при 60-90 X ,
10—1 А
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поляризатора Через 2 ч оаствоэ разбавляют до 150 мл добавляют
HNO il=fco с 1 уачниу paouoHjiniui A L , J U WI, дииао.ил^!

осторожно нагревают 15 мин_при 600^650 °С в м\фечьной печи до пе

закрытый кварцевый стакан актор пересчета на свинец -

Мешают Ag+, Bi3+, Mn 2 +, C r ^ , Sn2-, Sb3+, AsO]~, РО4"" и Cl~

СЕРЕБРО

Определение в сернокислой среде

рированной H2SO4 и выпаривают до выделения белых паров По ох
лаждении разбавчяют водой до концентрации H2SO4 4 % (объемн ) На
гревают до растворения Ag2SO4 Ведут электролиз при 80 °С, 0,1 А и
1 2 В За 1 ч выделяется 100 мг серебра при перемешивании тpeб^
ется 8—10 мин Методика особенно пригодна для отдетения серебра
от Pb2+, Cu2+, AsOf" и Sb3+

Определение в азотнокислой среде

центрированной HNO3 и 5 мл этанола для предотвращения образова
ния A g 2 O 2 Осаждение ведут при 50—60 °С, 0,5 А и 1,35 В На выде
ление 100 мг серебра требуется 1—2 ч

Вместо этанола можно добавить 2—3 г нитрата аммония Электро
лиз ведут при 0,4—0 15 А и 1 37 В При размешивании выделяется за
10—15 мин 300 мг серебра

Определение в аммиачной среде

Ход анализа Добавляют к раствору пробы 10 мл концентрированного

0,1 К и 1 25 В За 1 ч выдетяется 100 мг серебра При перемешивании,
70 ЭС 0 8—0 1 А и 1,0—12 В выделяется 200 мг серебра за 8 мин

Определение в цианидно-калиевой среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют шестикратный избыток циа
нида калия, по сравнению с тем количеством, которое требуется для
осаждения AgCN Осадок должен раствориться с образованием про
зрачного раствора Ведут электролиз при 20 °С, 0 3—0,1 А и 3—4 В
На выделение 100 мг серебра требуется 3—4 ч

Для убыстрения электролиза смесь нагревают до 70 °С и переме
шивают Для предотвращения выделения HCN к раствору добавляют
3 мл 2 н раствора КОН, осаждение вед>т при 1,0—0 5 А и 2,5—3,2 В
За 15 мин выделяется 200 мг серебра



Определение в солянокислой среде
Ход анализа Раствор пробы должен содержать 3,5 % НС1 (объемн )
Добавляют 0 5—1,0 г гидразин сульфата (NH 2) 2 H2SO4 и ведут осаж-
дение при 60 °С, 0,3 А и 0 5—0,9 В Осаждается 100 мг сурьмы за 1—
2 ч

Можно вести электролиз при 60 °С, 0 35—0 20 А, 1,0—12 В и пе-

цинк

Определение в сернокислой среде

H2SO4 Осаждение ведут при 15 °С, 2,0—0 2 А и 4,0—5 5 В при пере-
мешивании За 40 мин выделяется 200 мг цинка

Мешают С П , N0^" и NOJ

Определение в уксуснокислой среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют I
0,5—1,0 мл ледяной уксусной кислоты Ведут 3J
0,5—0,1 А и 3,3—3,5 В За 2—3 ч выделяется zuu мг цинк

i 20 °С, 3,0-2,0 А и 4,0 I

Определение в аммиачной среде

Ход анализа К раствору пробы добавляют 5 г сульфата аммония и
25 мл концентрированного аммиака Электролиз ведут при 80°С 10—
0,3 А и 4,0 В ити при 50°С, 25 А и 4,0 В пои перемешивании

Определение в щелочной среде

Ход анализа К
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Либиха метод 136 в растворе 235
Литий 222, 223 отделение 290

Магний в алюминиевых с т а в а х 236
в алюминиевых сплавах 225 — аммиачной среде 309
— растворе 52 223 — магниевых сплавах 237
отделение 286, 287 — медных сплавах 237

Марганец — оксалатной среде 309
в алюминиевых сплавах 56 — растворе 68, 236
— ацетатно аммонийной среде — ферросплавах 238
307 Ниобий 69
— жаропрочных сплавах 56 Нитрат ртути, свойства 161, 162

— растворе 53 226 — тория, свойства 174
— черных металлах 55
отделение 287 Озон 50

диоксид в марганцевой руде 57 ды 6
перманганат в растворе 58 Оксатат, свойства 168, 169

Медь Оксататометрия, пример 23
в азотнокислой среде 307 Олово
— алюминиевых ставах 61 в баббитах на основе РЬ 72
— аммиачной среде 307 — магниевых сплавах 71, 242
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й среде 309 нитрон ацетатом 244
— растворе 70, 74 241, 242 нитроном 269, 270
— сернистокислой среде 310 оксалатом 208, 209, 222
— сернокислом электролите 73 о оксюинолином 180, 181, 189,
— сплаве 7 8 % Sn — 9 % А1 — 193-203,211,225—228,236,247,

5 % Cd — 8 % Zn 241 260 264, 273—275
^ титаном 71 • в аммиачной соеде 225

совместно с сурьмой 74 ацетатной среде 225
Органические растворители 160 винокислой среде 181
Осаждение натриево щелочной тар-

тратной среде 274
уксуснокислой среде 180,

z/o 274
антраниловой кислотой 204, 212, щелочной среде 225
274 перхчоратом 205
ацетатом свинца 231, 232 пиридин роданидом 203, 211, 227,
бензидинхлоридгидратом 195 274
бензоатом аммония 181, 182 пирогаллолом 192, 255
N бензоил N фенилгидроксил роданидом 228
амином 258 салицилальдоксимоч 230, 248
бензоиноксимом 229, 232 сульфат ионом бария 249
бензолселенинатом аммония 254 сульфатом 183, 184

гексамминкобальтхлоридом 186 тетрафенилбораточ натрия 206—
гидролизным способом 239 208, 246

202? 210, 22зД25!М226™263, 273 тионалидо
диантипирилпропилметаном 205, уротропином 180
256 фениларсоновой кислотой 257,
диантипирилфенилметаном 190 261
2,2 диметилгексадином 3,5 185 фосфатом 191
диметилглиоксимом 236—238, хинальдиновой кислотой 204,
243 230, 264, 275
а динафто диметиламином 269, хлоридом 252, 253
270 — палладия 201
дипикриламином 206, 207, 272 — трифенилолова 268
дифенатом аммония 193 хроматом 256
дихроматом калия 183 щавечевой кислотой 260, 261
диэтилдитиофосфатом никеля
204 Палладий в растворе 242
иодидом 190, 255 Перманганат калия, свойства 164
купфероном 181, 189, 192, 198, Перманганатометрия 164
199, 229, 232, 239, 257—264 — примеры 7, 21, 24, 30, 38, 47,
магнезиальной смесью 234, 264, 48, 62, 65, 69, 75, 79, 86, 92, 94,
266 100—105
меркаптобензтиазолом 193, 200, Персульфатно серебряный метод,
204, 231, 248, 256 примеры применения 53, 56, 108,
чочибдатом аммония 265 110
Р нафтохинолином 195 Платина 243, 310
нитратом меди 251 Прокаливания методы 262
— ртути 189, 194, 231
— серебра 188, 189,200,201,233, Раздечения методы 276
251, 262, 269 Растворы и реактивы, приготов

серебра 234 чение

212,

р
итрозо р нафто
, 242



р и а 212
арсенит натрия 142
арсенит нитрит натрия 142
аскорбиновая кислота 144

_ ц е р и я 176
_ цинка 39, 138
тетрафенилборат н

5 Й . 98 ,49
ннокобатьтхлорид 186
нноферрат калия 138

дипикр^аминат, 3 % ный 206
дифенат аммония 194
дифенит 2,2 дикарбоновая кис

194

х л о р и д железа 24

Га°172
РЦи

«рои а г 245

Рений'75Г24Т "
Роданид ион 124, 125
Роданиды определение 125, 247
_ свойства 170
Роданометрия 170

126
д

к о ! о т 1 С с о ф Р е н а н 1 р Р ° л и н о 4

карбоната цинка или карбонат
кадмия суспензия Ь4
Кнопа^омесь 34

ь 234, 265
235ииуран

ь 2 3 ,
т 235

молибдат аммония 105, 265

р н^фтохиноТ

1ин,<2Н%Дный 196
нитрат рт\тп 161, 163

б 139

Свинец
в азотнокислой среде 31
_ растворе 77, 126, 246
отделение 293, 294 Л Э В е

С е л е н

в р а с ^ в о р е 248
рудах 80

й̂ а 79СеТеот^кй^от
с

В

Р боксите 251

= Г ^ у л ь ^ т н а я 86
сульфатная 85 129

Z Z сТЙитна3: 8з' ^
тиосульфатная 83, 250

- смеси S - , SO t и S2O3

2-

— сталях и чугунах 87
- сточных водах 130, 251
— ферросплавах 87, 252



отделение SO§~~ от S2Of~ 294 в растворе 258

Серебро отделение 296
в азотнокислой среде 311 отделение 296
— растворе 127, 252 _ т а н т а л в растворе 257

— с п л а в а Г ш Т б ^ ^ Г ~ "ста^кислота ЪЬ " H g 9 6

отделение 295 Теллуровая кислота 96
/-̂ от.-тч"! с\гл Тиосульфат натрия, свойства 157
Скандии 2.Ы Тиоцианат аммония свойства 170

гравиметрическим методом 141, Т™™' с в о и с т в а Ш

178 в диоксиде титана 98
по гидразину сернокислому 152 В Д

и° «РНИТОНИХ конпентпатах
-дихромату калия 151,158, g g ильменитовых концентратах

1 7 3 „ 1 С О .„„ — растворе 96 259
— жечезнои руде 163, 1/3 ^ _ ф е р р 0 Т И Т а н е 99

— иоду 143, 145 Титрования растворы
— Мора методу 140 арсенит нитрит 56

соли 144, 151 гидрохинон 114, 115
М Ь™Ь Я К О В И С Т О МУ а н г и д Р и д у железоаммонийные квасцы 98,

148, 156 99
— нитрату серебра 171 метиленовая синяя 74
— оксалату 168, 169, 176 М о р а с о л ь 2\
— оксиду меди (I) 159 н и т

Р

р а т б а р и я 1 2 9 130
— отову, 0,1 н раствору 154 пальминат калия 48
— перманганату калия 143, 173 пероксид водорода 113
— роданиду катая 141 сульфат железа 98

— стандартному образцу 143, ферроцианид 137, 138
I 5 7 хлорид бария 129, 130
— сульфату гидразина 154 Тищенко склянки 72
— сурьме 149 Ториметрия 174

— фортепианной проволоке 152 _ растворе 100
— хлориду натрия 140, 164 отделение 297, 298

титрованием с атазарином С 175 Углерод в карбонатах 262
Стронций 254 Уран отделение 298
Сульфат ион 129, 130 Jpamn ион в растворе 101, 263
Сульфат титана, своиства 172
— церия, свойства 175 Фаянса метод, пример 122

в растворе 92, 255 ния 109, 111 — 113, 115, 116
— руде 94 Ферроцианидньп" \'етот, 46
— солянокислой среде 312 Фочыардта метод, примеры при
— типографском сплаве 93 менения 122—124
отделение 295 Фосфор

Таллий в магниевых сплавах 256 в железных ставах 103
• растворе 94, 255 — феррованадии 266
Тантал красный 102
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отделение 298, 299
фосфат 103
— в растворе 264
фосфит 103

Фосфористая кислота 103
Фтор

в растворе 105, 131, 267

род1югКо Рсвинцеван°ия° 133
Фторометрия примеры 121 122

гипохлорит 106
перхлорат 136
— в растворе 270
хлорат 107
— в растворе 269
хлорид в растворе 133, 26£

сточных водах 135
электролите аммиак

хлоридного цинкования 13J
— натрия, свойства 140

Хлорноватистая
Хром

в рудах 111
— сталях 108, 109, 112
— феррохроме ПО
— электролите 112, 113
отделение 300, 301

106

Хром ион 107, 108
- в растворе 270
Хроматометрия, пример 126

Цезий в растворе 272
Церий

— растворе 113, 272

отделение от РЗЭ 302
Цериметрия 175
— примеры применения 25, 27,
38, 59, 63, 65, 76, 92, 95, 100
Цианид в растворе 136 262

в алюминиевых сплавах 118
— аммиачной среде 312
— растворе 116, 137 273
— сернокислой среде 312
— сточных водах 119, 138
— уксуснокислой среде 312
— щелочной среде 312

латунирования П8Р°
отделение 302, 303

Цирконий
в растворе 120 275

е 303
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