
Г л а в а 5. МЕТОДЫ РАЗДЕЛЕНИИ
АЛЮМИНИИ

Отделение А13+ от Fe3+
Ход анализа. 1. К раствору пробы добавляют 5—6 г тартрата натрия
Na2C4H4O6-2H2O и концентрированный аммиак до явного запаха, на-
гревают до кипения и добавляют достаточное количество цианида ка-
лия KCN для комплексования железа и удержания его в растворе.
Комплекс {Fe(CN)e]3~ восстанавливают до [Fe(CN)e]4- добавлением
10—15 мл 10 %-ного раствора гидроксиламина солянокислого NH2OH«
•НС1. В этом растворе проводят осаждение А13+ о-оксихинолином в
ацетатной среде.

Фильтрат после отделения оксината алюминия выпаривают с
H2SO4 до выделения обильных паров H2SO4 для разрушения органиче-
ских реактивов и комплекса железа. Остаток после охлаждения раство-
ряют в воде и проводят осаждение Fe8+ аммиаком.

2. В аликвотной части раствора пробы, содержащей А13+ и Fe34-,
осаждают гидроксиды обеих металлов действием аммиака. Осадок от-
фильтровывают через фильтр красная лента, промывают, сушат и про-
каливают до получения суммы оксидов (А12О3 и Р^Оз).

В другой аликвотной части раствора восстанавливают Fe3+ до Fe2+
с применением SnCl2, Zrt или SO2 и титруют Fe2+ дихроматом или пер-
манганатом.

3. К раствору пробы смеси А18+ и Fe8+ 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-
лезо.

В фильтрате осаждают А13+ о-оксихинолином в слабоаммиачной
среде и определяют алюминий.



Отделение А13+ от Ве2+

Ход анализа. Слабокислый раствор пробы —200 мл нагревают до 70 °С
и проводят осаждение А13+ добавлением при перемешивании избытка
смеси 20 %-ного раствора ацетата аммония и 2 %-ного этанольного ра-
створа о-оксихинолина (1 : 1). Раствор с осадком выдерживают при
70 °С до коагуляции осадка оксината алюминия. Затем фильтруют и
определяют А18+.

В фильтрате осаждают Ве2+ аммиаком. Осадок Be (ОН) 2 отфиль-
тровывают и промывают водой, содержащей ацетат аммония. Осадок
прокаливают до ВеО. Если осадок не совсем чисто белый, то его сма-
чивают каплями концентрированной HNO3, выпаривают и снова про-
каливают. Фактор пересчета ВеО на бериллий — 0,3605.

Отделение А13+ от Ti44-
Ход анализа. К сернокислому раствору пробы добавляют 2—3 г аце-
тата натрия CHeCOQNa-3H2O и 10 мл 2 н. раствора СН3СООН. На-
гревают смесь до кипения и выдерживают при кипении до полного вы-
деления осадка ТЮ(ОН)2. Осадок отфильтровывают через фильтр крас-
ная лента и промывают 0,1 н., раствором СН3СООН. Осадок сушат,
озоляют фильтр, засыпают 2 г щавелевой кислоты и осторожно выпа-
ривают с каплями H2SO^ После охлаждения растворяют в 200 мй'воды
и повторяют осаждение, как описано вначале. Осадок прокаливают при
1000°С до tiO2.

В фильтрате осаждают А13+ аммиаком. Прокаливают до А12О3.

Отделение А13+ от Zn2+

Ход анализа. Осаждают цинк электролизом в щелочной среде, затем
А13+ осаждают аммиаком. К раствору пробы добавляют 3—5 г сухого
гидроксида натрия NaOH, размешивают до растворения и проводят
электролиз при 20 °С при 1,0—0,5 А и 3,0—4,4 В до полного выделе-
ния цинка на платиновый электрод, покрытый медью. На осаждение
500 мг цинка требуется ~3 ч.

Раствор после электролиза нейтрализуют НС1 (1:1) до кислой
реакции и проводят осаждение А13+ аммиаком.

Отделение А13+ от
Ход анализа. Для отделения малых количеств, например 50 мг А18+

от 200 мг -Mg2+, к кислому раствору добавляют 2 н. раствор NaOH до
начала образования мути гидроксидов, которую растворяют добавле-
нием по каплям СНзСООН (1:1). В этом растворе осаждают А13+
о-оксихинолином на холоду.

Фильтрат делают аммиачным и определяют Mg2+ осаждением
о-оксихинолином.

Если в растворе имеется много А18+ и мало Mg2+, к нему добав-
ляют 3—5 г ацетата натрия CH3COONa-3H2O и нейтрализуют 2 ч.
раствором NaOH по фенолфталеину. Добавляют еще 15 мл 2 н. NaOH
и осаждают Mg2+ оксихинолином.
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Фильтрат нейтрализуют винной кислотой, добавляют аммиак и
осаждают А13+ о-оксихинолином.

БЕРИЛЛИИ

Отделение Ве2+ от Fe3+
Ход анализа. К нейтральному или слабокислому раствору смеси до-
бавляют 2 г винной кислоты и разбавляют раствор до 200—300 мл.
Нагревают до 70 °С и осаждают Fe3+ о-оксихинолином. Для этого до-
бавляют смесь 20 % -ного раствора ацетата амония и 2 % -ного эта-
нольного раствора оксихинолина (1:1) до полного осаждения Fe34-.
Нагревают смесь при 70 °С до коагуляции осадка. Фильтруют через
стеклянный фильтрующий тигель № 3, промывают горячей водой, затем
холодной водой до обесцвечивания фильтрата. Сушат осадок оксината
железа Ре(С9НбОЫ)з при 130°С и взвешивают. Фактор пересчета на же-
лезо— 0,1144.

В фи-льтрате осаждают Ве2+ аммиаком. Раствор нагревают до кипе-
ния и добавляют аммиак (1:1) до запаха. Осадок Ве(ОН)2 после коа-
гуляции отфильтровывают через фильтр красная лента, хорошо промы-
вают горячей водой. Осадок в платиновом тигле сушат, озоляют и про-
каливают 30 мин на газовой горелке при красном калении до оксида
бериллия ВеО. Фактор пересчета на бериллий — 0,3605. Осадок ВеО
гигроскопичен.

Отделение Ве2+ от А13+
Ход анализа — см. отделение А13+ от Ве2+.

БРОМ

Отделение Вг- от С1~
Ход анализа. К аликвотной части азотнокислого раствора смеси на хо-
лоду добавляют 0,1 н. раствор нитрата серебра AgNO3 для осаждения
AgBr и AgCl. Недолго кипятят и после охлаждения фильтруют. Про-
мытый осадок сушат при 150 °С и взвешивают сумму галогенидов
(AgCl+AgBr)—р, г.

В другой аликвотной части раствора пробы проводят такое же
осаждение. Промытый осадок переводят с водой в фарфоровую чашку,
вводят 1 г электролитического кадмия, добавляют 2 н. раствор ^SO*
до слабокислой реакции и нагревают на водяной бане. Через 30 мин
галогениды серебра будут полностью восстановлены до металлического
серебра. Его отфильтровывают через стеклянный фильтрующий тигель
№ 3, промывают горячей водой, затем на фильтре растворяют в каплях
концентрированной HNO3, разбавляют водой и осаждают Ag+ 0,1 и.
раствором NaCl. .Осадок AgCl отфильтровывают, промывают, сушат и
взвешивают (qt г).

Результат вычисляют по формулам:
AgCl + AgBr = X + Y = р;
X + 0,76337 = ?;
0,23687 = р-?;
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X = p — У;
y = 4,224(p — q).

Затем вычисляют процентное содержание бромида и хлорида.

Отделение Вг~ от С1~ или 1~
Ход анализа. Осаждают в аликвотной части раствора сумму галогени-
дов 0,1 н. раствором AgNO3, как описано для С1~, определяют сумму
галогенидов р.

Смесь галогенидов выпаривают с 3 — 4-кратным количеством броми-
да аммония NH4Br (для определения брома Вг~) и прокаливают при
500 °С в муфельной печи до постоянной массы для перевода галогени-
дов в бромид q (г).

Для определения иодида смесь галогенидов серебра выпаривают с
3 — 4-кратным количеством иодида аммония NHJ и тоже прокаливают
при 500 °С до постоянной массы q (г) .
Вычисления ведут по следующим формулам.
С1-/Вг- после переведения в AgBr:

= 3,224(<7 — p) = *i
p — Хг\

CI-/I- после перевода в Agl:
AgCl= 1,567(<7 — р) = Х2.
Ag[ = p — Х2\

Br-Д- после переведения в Agl:
AgBr = 3,996 (<7-р) = Х3;
Agl = р - Х3.

ВАНАДИЙ

Отделение VO~ от MoOf- 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 клапаном 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-
деление молибдена и мышьяка.

Фильтрат кипятят до удаления H2S, добавляют к нему персульфат
аммония или калия, снова кипятят и осаждают VOJf о-оксихинолином.

Отделение VO~ от РО|-

Ход анализа. В растворе смеси осаждают VO ~ о-оксихинолином и оп-
ределяют ванадий.

279



После разрушения оксихинолина в фильтрате осаждают фосфат
РО]|~~ магнезиальной смесью.

Отделение ванадия от хрома и марганца
Ход анализа. Возможно определение в растворе стали, если раствор
свободен от НС1. Добавляют к раствору пробы 20 мл 5 н. раствора
H2SO4, 3—5 мл 0,1 н. раствору AgNOs, 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 этанольного 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 Cr2Of"~ и VO^ (первое титрование — а, мл).

К оттитрованному раствору добавляют 20 мл 0,3 н. раствора ди-
хромата калия К2Сг2О7, 25 мл 0,3 н. раствора арсенита натрия NasAsO3
и через 1 мин 1 каплю 0,0025 М раствора иодата калия КЮ3, еще через
1 мин титруют 0,02 н. раствором FeSO4 ванадат VO^". (второе титро-
вание — 6, мл). •

К пробе добавляют 8 г сухого фторида натрия NaF и растворяют
его взбалтыванием. Проводят окисление добавлением 20 мл 0,3 н. рат
створа К2Сг2О7, затем порциями добавляют 20 мл 0,03 н. раствора
Na3AsO3 и перемешивают. Через 2—3 мин титруют 0,02 н. раствором
FeSO4 сумму VOJ" и MnOJ" . (третье титрование — с, мЛ). Вычисляют
процентное содержание по формулам:

V = 6-0,1020/m;
Сг=(а — &)-0,03467//л;

где m — навеска, г.

ВИСМУТ

Отделение В13+ от
Ход анализа. Раствор пробы в 200 мл должен содержать 5 мл 2 н.
HNO3 и не более 100 мг Bi3+. Отношение Bi к Pb (а также и РЬ к
Bi), не должно превышать 1 : 10. Для осаждения Bi3+ применяют
МН4С1 (0,26 г NH4C1 растворяют в 100 мл воды). На 100 мг Bi3+ при-
ливают 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 ВЮС1 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 (Ш3)з + NH4C1 + Н20 *= BiOCl + NH4NO3 + 2HNO3.
Фильтрат выпаривают досуха и остаток растворяют в воде. Добавляют
2—3 г ацетата натрия CH3COONa-3H20 и 5 мл CHsCOOH (1:1).
Осаждают в нагретом до кипения растворе РЬ2+ добавлением 0,1 rf.
раствора хромата калия К2СгО4. После охлаждения фильтруют через
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стеклянный фильтрующий тигель № 4, промывают холодной водой и
сушат при 100°С осадок хромата свинца РЬСгО4. Фактор пересчета на
свинец — 0,6411. Уравнение реакции:

Pb (N03)2 + К2СЮ4 = PbCr04 + 2KN03.

ВОЛЬФРАМ

Отделение WO*- 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 Na3AsO4. Плав растворяют в воде и добавлением NH4NO3
устанавливают рН 8,5. Осаждают AsO^ магнезиальной смесью.

Прокаливают и взвешивают пироарсенат магния Mg2As2O7. Фактор
пересчета на мышьяк — 0,4826, на арсенат — 0,8949.

В фильтрате выделяют WO3 с азотной кислотой. Взвешивают WO .̂
Фактор пересчета на вольфрам — 0,7930; на вольфрамат WO^"" -1-
1,0689.

Отделение WO*- от Sn (IV)

Ход анализа. К раствору пробы, содержащей 100 мг металлов, добав-
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 WO^. 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, озоляют и прокаливают
при 800 °С до триоксида вольфрама WO3. Можно осадок отфильтровать
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 вольфрамат W ( > 4 —
0,4916. Фактор .пересчета триоксида вольфрама на вольфрам —- 0,7930.

В фильтрате осаждают олово в виде метаоловянной кислоты.

ЖЕЛЕЗО

Отделение Fe3+ от Т14+
Ход анализа. К раствору пробы хлоридов Fes+ и Ti4+ 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 Fe2+
добавлением 10%-ной Н2О2, затем осаждают Ре3* аммиаком. Взвеши-
вают Fe2O3. Фактор пересчета на железо — 0,6994.
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Фильтрат после отделения сульфида железа выпаривают, затем до*
бавляют концентрированные H2SO4 и Н2О2 и выпаривают до паров
H2SO4 для разрушения винной кислоты. После охлаждения разбаэляют
остаток до 200 мл водой, добавляют 4—6 г ацетата натрия и кипятят
1 мин. Выпадает осадок метатитановой кислоты Н2ТЮ3. Осадок от*
фильтровывают через фильтр красная лента и промывают горячей во-
дой. Сушат, озоляют и прокаливают при 1000°С до диоксида ти-
тана ТЮ2. Фактор пересчета на титан — 0,5995.

Отделение Fe3+ от Ti44- и А13+

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 *пр 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**
аммиаком. Осадок Fe(OH)3 отфильтровывают, промывают, затем про*
каливают при 800—900 °С до Fe2O3. Вычисляют железо. Фильтрат после
охлаждения нейтрализуют по каплям H2SO4 (1:1) по метиловому
оранжевому. После достижения красного окрашивания добавляют еще
30 мл H2SO4 (1:1). Осаждают Ti4+ добавлением 6 %-ного раствора
купферона. После короткого стояния осадок купфероната титана от-
фильтровывают через фильтр красная лента, промывают водой с НС1.
Осадок сушат, озоляют и прокаливают при 900—1000°С до диоксида-
титана ТЮ2.

К фильтрату добавляют аммиак (1:1) до запаха и нагревают до
70 °С. Осаждают А18+ 3 %-ным ацетатным раствором .о-оксихинолина.
Взвешивают оксинат алюминия А1(СэН6ОЫ)з. Фактор пересчета на
алюминий — 0,05872.

Отделение Fe3+ от Мп2+, А13+ и РО^-.

Ход анализа. К 200 мл раствора пробы добавляют 10—12 мл 10 %-ного
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 (1М) до
слабощелочной реакции. Добавляют 0,2 н. раствор Ba(NOa)2 и нагре-
вают до полного осаждения Ваз(РО4)2. Осадок отфильтровывают, про-
мывают горячей водой, сушат, озоляют и прокаливают при 800 °С до
Ва3(РО4)2. Фактор пересчета на РО|- —0,3155.

Фильтрат после отделения фосфата РО^ нейтрализуют НС1 (1:1)
и осаждают А13+ аммиаком в виде А1(ОН)3. Определяй^ А13+.

Осадок Fe(OH)3 и МпО(ОН)2 с фильтра переводят в стакан, в ко-
тором находится точно отмеренное количество миллилитров 0,1 н. ра-
створа щавелевой кислоты Н2С2О4*2Н2О. Добавляют к смеси 15 мл
H2S(J4 (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
соответствует 2,7470 мг марганца.

Раствор после титрования содержит Мп2+ и Fe8+. К нему добав*
ляют 15—20 мл H2SO4 (1:4) и пропускают раствор через редуктор,
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заправленный электролитическим кадмием. При этом Ре8+ восстанав-
ливается до Fea+. Редуктор промывают 100 мл H2SO4 (1:20) и титру-
ют Fe2+ 0,1 н. раствором КМпО4. 1 мл 0,1 н. раствора КМпО4 соответ-
ствует 5,585 мг железа.

ЗОЛОТО

Отделение Aii3+ от Pt4+
Ход анализа. 1. Золото Аи8+ выделяют в виде металла восстановлени-
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 PtS2 отфильтровывают, промывают 0,1 н. раствором H2SO4, прока-
ливают при 600 °С до платины, которую и взвешивают.

2. Разделяют Аи8+ и Pt4+ электролизом. К раствору смеси добав-
ляют 2 мл концентрированной НС1 и i? г CH3COONH4 на 100 мл и осаж-
дают золото на платиновом электроде при 50—60 °С, 0,09—0,001 А и
0,7 В при размешивании.

Оставшийся раствор выпаривают досуха и остаток растворяют в
100 мл воды с 2 мл H2S04 (1:5). Осаждают платину при 0,3—0,09 А
и 1,5 В.

иод
Отделение 12 от I-

цвечивания.
Образовавшийся ICN титруют 0,1 н. раствором Na2S2O3. Расход

составляет Ъ (мл).
Расчет ведут по формулам:
I- = [(5/2) а - Ь] 6, 346 мг,

,691 мг.

Отделение I- от С1~
Ход анализа. К 100 мл нейтральной пробы смеси добавляют 1 каплю
1 н. HNOa и 3 капли 0,2 %-ного водного раствора конго красного. Ра-
створ должен иметь рН 5,0 — 5,5. Титруют 0,1 н. раствором AgNOs до
перехода окраски суспензии от зеленовато-голубого к розовой. Этот
переход резкий и обратимый. Раствор индикатора 'должен быть сво-
бодным от хлоридов. Таким образом титруют иодид 1~.

Во второй аликвотной части (10,0 мл) пробы титруют сумму I-
и С1- 0,1 н. раствором AgNO3 по Фольга рду.

Отделение I- от Вг- .
Ход анализа. К раствору смеси добавляют 1 — 2 г NaCl, 50 мл 5 н.
H2SO4, 10 мл 0,5 н. раствора KCN и 2—3 мл 0,5 %-ного раствора крах-
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мала. Титруют 0,1 н. раствором КЮ& до обесцвечивания. 1 мл 0,1 н.
раствора КЮ3 соответствует 12,691 мг иодида.

К оттитрованному раствору добавляют 50,0 мл 0,1 н. раствора
КЮ3, если содержится в пробе не более 100 мг Вг-. Нагревают смесь'
до 45 °С, выдерживают при этой температуре 60 мин и титруют затем
обратным методом ICN 0,1 н. раствором Na3AsO3. 1 мл 0,1 н. раствора
КЮ3 соответствует 3,996 мг бромида. Уравнение реакции:

2Br~ + IOJ- + 3HCN + ЗН+ = 2BrCN + ICN -f 3H2O.

КАДМИИ

Отделение Cd2+ от Bi3+ электролитическим способом
Ход анализа. В раствор добавляют ЬШОз до концентрации ее 1—
2 % (объемн.). 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 HNO$
не должна превышать 2 %, во избежание образования пероксида. Про-
мывают электроды очень осторожно, так как осадок не очень плотный.
Перед выключением напряжения кислоту непременно нейтрализуют ам-
миаком или переносят электроды под напряжением в стакан с дистил-
лированной водой и продолжают электролиз 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; о'саждени^
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 Cd24- от Zn2+ электролитическим способом
Ход анализа. Для выделения кадмия к раствору добавляют 5 мл ледя-
ной уксусной кислоты и 5 г CH3COONa-3H2O. Осаждение ведут при
70 °С, 1,2—0,3 А и 2,3 В при перемешивании.

Для осаждения цинка к раствору пробы добавляют 8 г К2С204,
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.
КАЛИИ

Отделение К+ от Na+
Ход анализа. Определяют сумму К+ и Na+ в виде хлоридов. Раствор
может содержать только Na~*", K~*~ и NH^B нем не должно содержать-
ся сульфатов, силикатов, фосфатов или боратов. В платиновой чашке
выпаривают раствор после добавки НС1 и слабо прокаливают до по-
стоянной массы. Остаток содержит сумму NaCl и КС1.

Полученный остаток растворяют в 20 мл воды, добавляют 20 мл
НС1О4, свободной от сульфата и выпаривают раствор досуха. Снова
добавляют 5 мл воды, 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 смесь
и декантируют на стеклянный фильтрующий тигель № 4. Осадок пе-
реводят на фильтр чистым этанолом и немного промывают. Осадок
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КС1О4 сушат при 130 °С и взвешивают. Фактор пересчета КСЮ4 на ка-
лий—0,2822; на КС1 —0,5381. Фактор пересчета NaCl на натрий —
0,3934.

КАЛЬЦИИ

Отделение Са2+ от Mg2+
Ход анализа. Солянокислый раствор пробы кипятят для удаления СО2,
добавляют к нему избыток NH4C1 и достаточное количество (NH4)2C2O4;
Нейтрализуют раствор аммиаком по метиловому красному и добавля-
ют избыток (NH4)2C2O4. Через 4 ч {не более) осадок отфильтровывают
и' промывают. Если в пробе имеется большое количество Mg2+, то оса-
док растворяют в НС1 и снова проводят осаждение Са2+. Взвешивают
оксалат кальция Са(С2О4)-Н20. Фактор пересчета на кальций —
0,2743.

Фильтрат упаривают до ~100 мл и осаждают Mg2+ гидрофосфатом
аммония. Прокаливают до Mg2P2Or. Фактор пересчета на магний —
0,2185.

Отделение Са2+ от РО^
Ход анализа. Растворяют пробу в ледяной уксусной кислоте (или кон-
центрированной НС1), добавляя ее по каплям. Разбавляют и добавля-
ют к раствору 4;—5 г ацетата аммония. Добавляют избыток б %-ного
раствора РеС13 и нагревают раствор до кипения, при этом выпадает
FePO4 и основные соли ацетата железа (III). Осадок отфильтровывают
и промывают горячей водой, затем водой смывают его в стакан. До-
бавляют к нему избыток раствора (NH4)2S, при этом появляется осадок
FeS и раствор фосфата аммония. Нагревают смесь на водяной бане
30 мин, осадок отфильтровывают и промывают теплой водой. Фильтрат
выпаривают до ~ 10 мл и еще раз фильтруют. В фильтрате осаждают
POJj"" магнезиальной смесью и определяют его в виде Mg2P2O?.

Фильтрат выпаривают до малого объема и осаждают в нем Са2 ь

оксалатом, как обычно.
Фосфат можно определить из исходного раствора.

КОБАЛЬТ

Отделение Со2+ от Fe3+
Ход анализа. 1. При малом содержании Fe3+. Добавляют к раствору
пробы 5—8 мл концентрированной НС1, доводят объем до 50 мл и
осаждают Fe8+ при 20 °С купфероном. Взвешивают Fe2O3.

Фильтрат выпаривают на водяной бане досуха* разрушают орга-
нические вещества выпариванием с НМО3 несколько раз. Остаток.ра-
створяют в малом объеме воды и осаждают Со2+ а-нитрозо-0-нафто-
лом. Взвешивают Со(СюНбОзМ)з. Фактор пересчета на кобальт —
0,09454.

2. При большом содержании Fe3+. Слабо солянокислый раствор
разбавляют до 200 мл, нагревают до кипения и добавляют суспензию
ZnO малыми порциями до появления рыхлого осадка Fe(OH)3. Оксид
цинка перед применением прокаливают и взбалтывают с водой, сво-

285



бедной 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 Ре (ОН)* 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 Fes+ 1(,5 г
CH3COONa-3H2O, 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
действием аммиака.

К фильтрату после отделения Fe3+ и Zn2+ добавляют 1 мл концент-
рированной НС1 и упаривают до ~5—10 мл, добавляют 10 капель
30 %-ной Н2О2 и далее ведут определение Соа+ осаждением а-нитрозо-
Р-нафтолом.

Отделение Со24- от Ni2+

Ход анализа. 1. К холодному раствору смеси добавляют 10 капель
30%-ной Н2О2 и 20 %-ный раствор NaOH до полного осаждения
Со(ОН)3 и Ni(OH)2. Осадок отфильтровывают и растворяют в 25 мл
ледяной уксусной кислоты. Раствор разбавляют до 200 мл и осаждают
Со3+ а-нитрозо-р-нафтолом.

Фильтрат кипятят до разрушения Н2О2 и осаждают. Ni2+ диметил-
гиоксимом.

2. Переводят 20—30 мл раствора смеси в делительную воронку, до-
бавляют 12 г NH4SCN и взбалтывают до растворения. Образуются
комплексы (NH4)2lCo(SCN)4] и (NH4)2[Ni(SCN)4]. Добавляют 75 мл
смеси амилового спирта и эфира (1:25) и перемешивают. После отстаи-
вания слои жидкостей разделяют и еще 2 раза повторяют экстракцию.
Объединенные органические экстракты в другой делительной воронке
встряхивают с 20 мл 10%-ной H2SO4 для реэкстракции Со*+. В полу-
ченном растворе CoSO4 осаждают Со2+ и определяют его.

В вс>дном слое при первой экстракции находится Nia+; раствор вы-
паривают на водяной бане досуха и для разрушения комплекса оста-
ток слабо прокаливают 10 мин. Добавляют 10 мл концентрированной
HNO3 и снова нагревают на водяной бане. Полученный раствор
Ni(NO3)2 фильтруют (если требуется) и определяют в нем Ni2+.
МАГНИИ

Отделение Mg2+ от РО^~
Ход анализа. В 50 мл раствора может содержаться до 25 мг Mg2+ и
пятикратное количество РО^. Добавляют 1—3 г NH4C1, по каплям
NH4OH до щелочной реакции и 3 %-ный этанольный раствор о-оксихи-
нолина в избытке. Нагревают смесь до кипения и выдерживают 5—
10 мин при этой температуре. При этом фосфат магния переходит в ок-
синат магния. После охлаждения до 80 °С определение продолжают.
Взвешивают Mg(C9H6ON)2-2H2O. Фактор пересчета на магний —
0,06975.

В фильтрате разрушают оксихинолин «кипячением с Н2О2 и осаж-
дают в нем РО%~~ магнезиальной смесью. Взвешивают Mg2P2O7. Фактор
пересчета на POf~ — 0,8534.
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Отделение Mg2+ от Са24-
Ход анализа — см. отделение Са2+ от Mg2+.

Отделение Mg2+ от Са24-, Sr2+ и Ва2+
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 5—10 г ацетата аммония и
немного аммиака. Нагревают смесь до кипения и осаждают Mg2+ ок-
сихинолином. Затем добавляют аммиак до щелочной реакции по фенол-*
фталеину и осадок оксината магния отфильтровывают и промывают
горячей водой с CH8COONH4 и NH4OH. Если посторонних ионов очень
много, то осадок растворяют в теплой НС1 и снова осаждают Mg*+.
Взвешивают Mg(C9HeON)2-2H20. Фактор пересчета на магний —
0,06975.
Отделение Mg2+ от Zn2+
Ход анализа. Осаждают Zn2+ хинальдиновой кислотой. В фильтрате
осаждают Mg2+ гидрофосфатом аммония и определяют его в виде
Mg2P207.
МАРГАНЕЦ

Отделение Мп2+ от РО*~
Ход анализа. Фосфат-ион осаждают молибдатом аммония. Фильтрат
нейтрализуют аммиаком (1:1) и добавляют небольшой избыток суль-
фида аммония (NH4hS. Смесь нагревают на водяной бане до тех пор,
пока жидкость над осадком окрасится в желто-красный цвет вследствие
образования растворимой тиосоли молибдена. Марганец выпадает в
виде сульфида MnS, его отфильтровывают, промывают водой, содержа-
щей (NH4)2S. Осадок MnS растворяют в горячей НС1, отгоняют H^S
кипячением и осаждают Мп2+ гидрофосфатом аммония.

Отделение Мп2+ 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
перемешивании.

Для выделения Мп2+ добавляют к раствору 10 г ацетата аммония,
2—3 г хромовоаммонийных квасцов и 10 мл этанола. Проводят элект-
ролиз при 75—80 °С и 1,5 А. Осаждение МпО2 продолжают 1 ч,* про-
мывают водой, затем этанолом и сушат. Фактор пересчета Мп02 на
марганец —0,6319.

Осадок можно прокалить до Мп304. Для этого после сушки его про-
мывают еще раз водой, чтобы полностью удалить сульфат хрома, за»
тем сушат и прокаливают. Фактор пересчета Мп304 на марганец —
0,7203.

Мешает С1~. В этом случае раствор выпаривают с H2SO4 до гус-
тых паров серной кислоты.
МЕДЬ

Отделение Си24* от Ag+
Ход анализа. 1. Растворяют пробу в нескольких миллилитрах HNO>
Раствор выпаривают на водяной бане досуха и растворяют остаток в
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слабокислой воде. Нагревают раствор до кипения и осаждают Ag+
0,2 н. раствором НС1 в небольшом избытке.

Фильтрат выпаривают до 50 мл и осаждают Си2+ в горячем ра-
створе добавлением по каплям горячего 10 %-ного раствора КОН в
небольшом избытке (до посинения лакмусовой бумажки). Немного ки-
пятят, и дают черному осадку Си(ОН)2 отстояться в теплом месте, за-
тем отфильтровывают и промывают горячей водой, сушат и прокали-
вают в фарфоровом тигле до оксида меди СиО. Фактор пересчета на
медь — 0,7988.

2. Добавляют к раствору 1—2 мл HNO3, нагревают до 60 °С и про-
водят электролиз для выделения серебра при 0,1 А и 1,35 В. Для вы-
деления 100 мг серебра требуется 1—2 ч. Можно вести электролиз в
сернокислой среде: к раствору добавляют 4—5 мл H2SO4, нагревают до
50 °С и выделяют серебро при 0,4 А и 1,2 В при перемешивании. На
выделение 100 мг затрачивается —1 ч.

В оставшемся электролизате выделяют медь также электролизом.
Содержание HN03 доводят до 2—4 % (объемн.), добавляют 0,15 г
КСЮз. Хлорат предохраняет раствор от образования N02. Ведут вы-
деление при 20 °С, 0,7—0,6 А и 2,0—2,5 В при размешивании. За 15 мин
выделяется до 400 мг меди.

Отделение Си2+ от Cd2+
Ход анализа. В точно нейтральном растворе осаждают Си2+ меркапто-
бензтиазолом. Определяют медь в виде оксида меди (II).

В фильтрат добавляют избыток аммиака до переведения Cd2+ в
компекс [Cd(NH3)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 Ni2+
Ход анализа. 1. Осаждают Си2+ из виннокислого раствора, добавив к
нему 5—8 г сегнетовой соли, бензоиноксимом.

В фильтрате осаждают Ni2+ диметилглиоксимом.
2. Выделяют Си2+ электролизом из раствора, содержащего 1 %

(объемн.) H2SO4. Нагревают раствор до 70 °С и осаждают медь при
2,5—0,7 А и 2,2 В при перемешивании.

Для выделения Ni2+ добавляют к раствору 0,3 мл 65 %-ной HNO3
и 3 г NH4NO3, нагревают раствор до 60—70 °С и проводят электролиз
при 3,0—2,0 А и 4,0—5,0 В (при размешивании).

Никель можно осадить и любым другим методом.

Отделение Си2+ от РЬ2+ и Sn2+

Ход анализа. Растворяют 2 г оловянистой бронзы в 30 мл 85 %-ной
H2SO4 при нагревании в конической колбе под часовым стеклом до тех
пор, пока содержимое колбы будет представлять собой белую компакт-
ную массу. После охлаждения добавляют в колбу 50 мл воды, 3 мл
HNO3 и нагревают смесь. Свинец выделяется в осадок в виде PbSO4.
Осадок отфильтровывают и ведут определение свинца сульфатным ме-
тодом. Если частицы сплава растворились не полностью (имеются чер-
ные частицы в составе PbSO4), то осадок сульфата свинца после взве-
шивания растворяют в 30 %-ном растворе GH3COONH4, отфильтровы-
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вают нерастворимый остаток и определяют его содержание
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 10мл 10 %-ного раствора бифталата
калия С6Н4-СООН-СООК и 3 г KI. Выделившийся иод титруют 0,1 н.
раствором Na2S2O3 в присутствии крахмала. 1 мл. 0,1 н. раствора тио-
сульфата натрия соответствует 6,354 мг меди.

Другую аликвотную часть фильтрата нейтрализуют добавкой
NaHCO3, при этом появляется осадок. Кипятят и добавляют теплую
2 н. СН3СООН до прекращения вспенивания. Через 1 — 2 ч осадок
SnO2**H2O коагулирует и его отфильтровывают, промывают горячим
раствором 2 н. по СН3 СООН, CdCb и КС1, пока осадок не будет со-
вершенно белым, затем промывают горячей водой. Осадок сушат, озо-
ляют и прокаливают до SnO2. Фактор пересчета на олово — 0,7876.

МОЛИБДЕН

Отделение МоО^~ от AsO^~~
Ход анализа. Осаждают арсенат AsO^ магнезиальной смесью.

В фильтрате 1 н. по H2SO4 осаждают МоО^" сероводородом. На-
гревают раствор до кипения и насыщают сероводородом в колбе с
клапаном Бунзена. Нагревают на водяной бане под пробкой до коагу-
ляции осадка MoS3. После остывания осадок отфильтровывают, про-
мывают водой, содержащей №5 и 0,2 % H2SO4. Осадок сушат, озоляют
и прокаливают на воздушной бане при 450 °С до перехода MoS3 до
МоО3. Фактор пересчета МоО3 на молибден — 0,6665.

Отделение МоО^- от Си2+ и Zn2+

Ход анализа. Осаждают Си2+ оксихинолином в натриево-ацетатной
среде.

В фильтрате осаждают Zn2+ оксихинолином в тартратно-щелочной
среде.

После отделения Zn2+ определяют МоО^ осаждением оксихиноли-
ном в ацетатно-уксуснокислой среде.

МЫШЬЯК

Отделение AsO^~ от МоО^~~
Ход анализа — см. отделение МоО^" от

Отделение AsO^ от Си2+
Ход анализа — см. отделение Си2"*" от

Отделение AsO^- от Sb3+ и Sn2+

Ход анализа. Отделяют AsCl3 дистилляцией в перегонном аппарате.
Чтобы избежать дистилляцию SbCl3, между перегонной колбой и хо-
лодильником (см. рис. 16) вставляют фракционную разделительную
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приставку. Проводят отгонку и определение броматометрическим ме*
то дом 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 CU2 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-
ледней порции дистиллята и добавляют 10 мл сероводородной воды,
осадка не должна появляться. Определяют Sb3+ броматометрически;
1 мл 0,1 н. раствора КВгО3 соответствует 6,088 мг сурьмы или 7,288мг
триоксида сурьмы Sb2O3.

В том же приборе отгоняют SnCl4, заменив колбу-приемник. На-
гревают дистилляционную колбу до 140°С, добавляют из капельной
воронки по каплям смесь 40 %-ной НВг и концентрированной НС1
(1 : 3). Под конец испытывают полноту ртгонки SnCl4, как описано вы-
ше для SbCl3 пробой с HsS.

Если в пробе кроме трех определяемых элементов нет посторонних
веществ, то отгонка 5пС14 не требуется. Для анализа используют ос-
таток в отгонной колбе. Олово определяют выпариванием досуха и
прокаливанием до SnO2 или броматометрическим методом. 1 мл 0,1 н.
раствора КВгО3 соответствует 5,935 мг олова или 7,535 мг диоксида
олова SnO2.
НАТРИИ

Отделение Na+ от Са2ц*
Ход анализа. К раствору пробы добавляют НС1 до слабокислой реак-
ции, кипятят для удаления СО2. Добавляют аммиак до щелочной реак-
ции и в кипящем растворе осаждают Са2+ оксалатом аммония. Далее
определяют Са2+ взвешиванием СаС2О4»Н2О или титрованием оксала-
та перманганатом. Фактор пересчета оксалата кальция на кальций —
0,2743. 1 мл 0,1 н. раствора КМпО4 соответствует 2,0035 мг кальция.

Фильтрат выпаривают в платиновой чашке досуха и прокаливают
до NaCl. Фактор пересчета NaCl на натрий — 0,3934.

Отделение Na+ от К4*
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
обесцвечивания нейтрализуется NaOH и половину Na2CO3 по уравнению:

Na2CO3 + HC1 = NaHCO3 + NaCl.
Раствор должен быть разбавленным, титрование проводится мед-

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 = 2.6-5,2997 мг;
NaOH = (а — Ь) 4,0000 мг.
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Разделение Na2CO3 и NaHCO3
Ход анализа. 1. Титруют 0,1 н. раствором НС1 по метиловому оранже-
вому в аликвотной части общую сумму солей- а (мл).

Ко второй аликвотной части добавляют избыток точно отмеренно-
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 Na2COa и избыток NaOH. Титру-

ют обратным методом 0,1 н. раствором НС1 по метиловому оранжевому
сумму Na2COs+NaOH. Расход составляет с (мл). Расчет ведут по
формулам:

Na2CO3 = (a — Ь + с) 5,2997 мг
NaHC03=(&- с) 8,4010 мг.

2. Разбавленный раствор медленно титруют 0,1 н. НС1 по фенол-
фталеину на холоду. Это титрование дает половину содержания кар-
боната а (мл). К бесцветному раствору добавляют метиловый оранже-
вый и титруют далее 0,1 н. НС1 остаток карбоната и гидрокарбонат b
(мл). Результат рассчитывают по формулам:

Na2CO3 = 2-0-5,2997 мг,
=(fc — я)-8,4010 мг.

НИКЕЛЬ

Отделение Ni2+ от Мп2+

Ход анализа. Из слабоуксуснокислого раствора пробы осаждают Ni2+
диметилглиокси}*ом. Перед осаждением добавляют к раствору 2 — 3 г
ацетата натрия. Осадок отфильтровывают, промывают водой с ацета-
том натрия, затем чистой водой. Сушат при ПО — 120°С и взвешивают
Ni(C4H7O2N2)2. Фактор пересчета на никель — 0,2032.

В фильтрате осаждают Мп2+ добавлением (NH4hS в избытке.
Смесь кипятят несколько минут, пока осадок MnS не приобретет се-
ро-зеленую окраску. Фильтруют через фильтр красная лента, промыва-
ют 4 %-ным раствором NF^NOs, содержащим (NH^S. Осадок на
фильтре растворяют в 2 н. НС1, добавляя ее по каплям, отгоняют H2S
кипячением и осаждают Мп2+ гидрофосфатом аммония.

Отделение Ni2+ от Си2+
Ход анализа — см. отделение Си2* от Ni2+.

Отделение Ni2+ от Zn2+
Ход анализа. 1. Осаждают Ni2+ диметилглиоксимом из аммиачного рас-
твора.

В фильтрате осаждают Zn2+ добавлением (NH4hS, осадок ZnS
отфильтровывают, промывают и растворяют в горйчей 2 н. НС1. Уда-
ляют H2S кипячением и осаждают Zn2+ антраниловой кислотой или
фосфатом.
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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 рН5 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 Nt^OH и NI^Cl). Раствор
разбавляют до ~100 мл и титруют 0,1 н. (или 0,01 н.) раствором
ЭДТА до перехода желтого окрашивания в фиолетовое. Титруют сум-
му Ni2+ и Zn2+.

Отбирают вторую аликвотную часть 25,0 мл и нейтрализуют до рН
5 аммиаком. Добавляют 5 %-ный раствор KCN для маскировки Ni2+

до растворения образовавшегося осадка, а затем еще 5 капель избыт-
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 0,1 н. (0,01 н.) раствором ЭДТА. Определяют
Zn2+; 1 мл 0,1 н. раствора ЭДТА соответствует 6,538 мг цинка или
5,869 мг никеля.

3. Электролитическое определение. К раствору пробы добавляют
20 мл концентрированного аммиака и 0,5—1 г гидразин-сульфата
(NH2h*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
4,0 В при размешивании.

Отделение Ni2+ от Со2+

Ход анализа — см. отделение Со2+ от Ni2+.
НИОБИИ

Отделение Nb (V) от Та (V)
Ход анализа —см. отделение Та (V) от Nb (V).

ОЛОВО

Отделение Sn4+ от Sb3+
Ход анализа. Олово должно быть в виде Sn4+, а сурьма — Sb3+. К рас-
твору пробы добавляют 20мл НС1 и доводят до 100 мл. Титруют Sb3+
0,1 н. раствором КВгО3 с метиловым оранжевым. 1 мл 0,1 н. раствора
КВгО3 соответствует 6,088 мг сурьмы.

Проводят восстановление Sn4+ до Sn2+. Добавляют к раствору в
литровой колбе 20 мл НС1 и 8 г гранул или стружки цинка. После рас-
творения при 20 °С, на что требуется ~20 мин, смывают горло колбы,
добавляют еще 4 г цинка, закрывают колбу пробкой с насадкой Гекке-
ля, заполненной насыщенным раствором NaHCOs. Через 20 мин добав-
ляют 75 мл НС1 и нагревают на слабом пламени. За 30 мин ос.адок
олова растворится. После охлаждения добавляют к раствору 100 мл
воды, 0,5 г иодида калия KI, 5 мл 0,5 %-ного раствора крахмала, 10мл
НС1 и быстро титруют 0,1 н. раствором КВг03 до синего окрашива-
ния. 1 мл 0,1 н. раствора КВгО3 соответствует 5,935 мг олова.
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Отделение Sn4+ от Bi3+

Ход анализа — см. отделение Bi3+ от Sn4+.

Отделение Sn4+ от Ag+
Ход анализа — см. отделение Ag+ от Sn4+.

Отделение Sn4+ от AsOf-, Sb3+, Zn2+ и РЬ2+

Ход анализа. Осаждение олова проводят купфероном. Олово предва-
рительно окисляют действием Н2О2 в среде HNO3, затем кипятят для
разрушения Н2О2. Если применяют 1,5—2-кратный избыток купферона,
то его разрушения для дальнейших определений не требуется.

В фильтрате после отделения Sn4+ осаждают Sb8+ сероводородом.
Для осаждения As8+ в фильтрате доводят кислотность НМО3 до 1

н. Отгоняют H2S кипячением и осаждают мышьяк магнезиальной
смесью. Взвешивают Mg2As2Oj.

При осаждении свинца в растворе не должно содержаться ионов»
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-
фатом аммония.

СВИНЕЦ

Отделение РЬ2-*- от Ag+

Ход анализа. Кислый раствор выпаривают досуха и остаток растворя-
ют в воде. Из нагретого до кипения раствора осаждают РЬ*+ и Ag+
насыщенным на холоду раствором щавелевой кислоты. Следует избе-
гать большого избытка осадителя. Добавляют по каплям МН4ОН (1:1)
до растворения осадка оксалата серебра по уравнению:

Ag2C204 + 4NH4OH = 2 [Ag (NH3)2] ОН + H2C2O4 + 2Н2О.
Избыток аммиака отгоняют кипячением, быстро охлаждают смесь и
холодную фильтруют, осадок промывают холодной водой. На фильтре
осадок растворяют в горячей 2 н. H2SO4. Кислоту наливают малыми
порциями на фильтр (на осадок) и 1—2 мин отсасывают. В получен-
ном растворе титруют оксалат, эквивалентный свинцу, 0,1 н. раство-
ром перманганата калия; 1 мл 0,1 н. раствора КМпО4 соответствует
10,36 мг свинца.

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
до паров, а затем до полного удаления серной кислоты. После охлаж*
дения остаток обрабатывают этанолом, отфильтровывают PbSO^ про*
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мывают водой с H2SO4, затем этанолом. Взвешивают PbSO4. Фактор
пересчета на свинец — 0,6833.

Фильтрат после осаждения РЬ2+ выпаривают до ~50 мл и осаж-
дают Си2+ действием КОН. Взвешивают СиО. Фактор пересчета на
медь — 0,7988.

2. Осаждают Си2+ бензоиноксимом. В фильтрате выделяют РЬ2+ в
виде сульфата свинца, как описано в п. 1.

Разделение можно провести осаждением Си2* хинальдиновой кис-
лотой, а РЬ9+ в фильтрате выделить в виде сульфата, как описано
выше.

Отделение РЬ2+ от Sn4+
Ход анализа. Растворяют навеску припоя в HNOs, при этом смачивают
навеску сначала водой, затем добавляют НМОз по каплям при нагре-
вании. После растворения добавляют 50 мл горячей воды и дают от-
стояться выделившемуся осадку Sn02-JtH2O. Осадок отфильтровыва-
ют и промывают горячей водой до полного удаления ионов РЬ2+.

Осадок сушат и отделяют от фильтра, который затем озоляют от-
дельно в фарфоровом тигле. Осадок переводят в тигель, смачивают
каплями HN03 и осторожно выпаривают досуха, затем прокаливают
на дутьевой горелке до SnO2.

Осадок содержит много адсорбированного РЬ2+. К осадку добав-
ляют пятикратный избыток смеси Na2C03 и порошка серы (1:1) и
сплавляют на пламени горелки. Образуется растворимый тиостаннат
натрия Ма25п8з и нерастворимый сульфид свинца PbS. Плав раство-
ряют в горячей воде, осадок PbS отфильтровывают, промывают и про-
каливают до РЬО. Вводят поправку в массу SnO2. Фактор пересчета
$п02 на олово — 0,7877.

Фильтрат после отделения Sn4+ выпаривают с H2S04 и определя-
ют PbSO4. Фактор пересчета PbSO4 на свинец — 0,6833.

Отделение РЬ2+ от Bi3+
Ход анализа — см. отделение Bi3+ от РЬ2+.

СЕРА

Отделение 8Оз~ от 52Оз~
Ход анализа. Пробу смеси разбавляют в, мерной колбе до метки. Отби-
рают аликвотную часть раствора и титруют 0,1 н. раствором иода
сумму сульфита и тиосульфата.

Вторую аликвотную часть переводят в мерную колбу и добавляют
к ней избыток 5 %-ного раствора нитрата стронция Sr(NO3)2. Разбав-
ляют раствор до метки, перемешивают и оставляют на ночь для осаж-
дения SrSO3. Часть раствора отфильтровывают через сухой фильтр,
не взмучивая осадка. Отбирают часть фильтрата и титруют в ней тио-
сульфат 0,1 н. раствором иода. 1 мл 0,1 н, раствора иода соответст-
вует 4,003 мг 80|~или 11,213 мг S2O|~.

СЕРЕБРО

Отделение Ag+ от РЬ2+
Ход анализа — см. отделение РЬ2+ от Ag+.
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Отделение Ag+ от Cu2+
Ход анализа — см. отделение Си2+ от Ag+.

Отделение Ag+ от Bi3+
Ход анализа. Выделяют электролизом серебро из уксуснокислого или
азотнокислого раствора при 60 С, 0,1 А и 1,23 В.

В электролизате доводят концентрацию HNO3 до 1—2 % по объе-
му и ведут выделение Bi3+ при 80 °С, 0,5—0,1 А и 2 В.

Отделение Ag+ от Sn4+
Ход анализа. Выделяют серебро электролизом при 50—60 °С, 0,5 А и
1,35 В. К раствору предварительно добавляют 1—2 мл концентрирован-
ной HN03, 5 мл этанола для предотвращения образования пероксида
серебра Ag2O2 и 5 Сегнетовой соли. На выделение 100 мг серебра треь

буется 1—2 ч, при перемешивании— 15 мин.
В оставшемся электролизате выделяют Sn4+ выпариванием с

HNO3. Взвешивают SnO2.

Отделение Ag+ от Pt4+
Ход анализа. Осаждение серебра электролизом проводят из нейтраль-
ного раствора при 60 °С, 0,06—0,03 А и 1,1—1,3 В. К раствору пред-
варительно добавляют 1—2 г KCN.

В электролизат добавляют концентрированную H2SO4 до 2 % объ*
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 Sb3+ От As34-
Ход анализа — см. отделение As3+ от Sb3+.

Отделение Sb3+ от РЬ2+
Ход анализа. Растворяют сплав в HNO3 (2:1) и продолжают нагрева-
ние до выделения белого порошкообразного осадка сурьмяной кислоты
H3SbO4. 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 НМОз
(1:1) и выпаривают досуха. Добавляют 6 мл дымящей HNO3 и 2 мл
H2SO4. Реакция протекает бурно. Затем смесь нагревают и выпарива-
ют до белых дымов, тигель при этом закрывают часовым стеклом!
Остаток прокаливают в открытом тигле в муфельной печи или на воз-
душной бане.

После остывания добавляют немного NH4NO3 и окончательно
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прокаливают осадок под крышкой при 850 — 900 °С. Осадок Sb2O4 во
время прокаливания окрашивается в желтый цвет, после остывания
становится. бесцветным. Уравнения реакций:

2H3SbO4 = Sb2O6 + ЗН2О;

Фактор пересчета Sb2O4 на сурьму — 0,7919, (или 0,7922 — эмпи-
рически) .

Фильтрат после отделения Sb3+ выпаривают с H2SO4 до густых
•белых паров. После охлаждения остаток смачивают 25 мл воды, затем
добавляют 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 °С. Взвешивают
PbSO4; фактор пересчета на свинец — 0,6833.

Отделение РЬ2+ от Bi3+
Ход анализа — см. отделение Bi3+ от РЬ2+,

ТАНТАЛ

Отделение Та (V) от Nb (V) и Ti (IV)
Ход анализа. Применяют ~5 мл раствора смеси, в которой содержится
~1 мг Та (V). Для отделения Та от Nb и Ti помещают раствор в
делительную воронку вместимостью 50 мл и смешивают с 15 мл 0,4 н.
H2F2 в 4 н. H2SO4 и 5 мл циклогексана. Хорошо перемешивают 1 мин
и 'отделяют после отстаивания органическую фазу. Водный слой экст-
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 (NH^^tX 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
методами.

ТИТАН

Отделение Ti4+ от Th4+
Ход анализа — см. отделение Th4+ от Ti4+.

Отделение Ti (IV) от Та (V)
анализа — см. отделение Та (V) от Ti (IV).

Отделение Ti4+ от А13+
Ход анализа. 1. См. отделение А18+ 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
ТЮ(ОН)2. Горячий раствор фильтруют, осадок промывают 0,1 н_
СНзСООН. Затем помещают в стакан, смачивают H2SO4, добавляют
сухой Н2С2Ог2Н2О 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 Ti4+ от U (IV)
Ход анализа. Титан осаждают купфероном из слабосернокислого ра-
створа. Взвешивают диоксид титана ТЮ2.

В фильтрате осаждают уран действием аммиака. Взвешивают
U308.

ТОРИЙ

Отделение Th4+ от Ti4+
Ход анализа. Проводится осаждением салициловой кислотой. Из ней-
трального раствора осаждают Th4+ избытком 5 %-ного раствора сали-
цилата аммония и нагревают до кипения. Выпадает осадок
(С6Н4ОНСОО)Тп(ОН)3, его отфильтровывают, промывают 1 %-ным»
раствором осадителя до исчезновения желтого окрашивания промыв-
ных вод. Прокаливают осадок при 1100°С до ТЮ2. Фактор пересчета
на торий — 0,8788.

Титан (IV) осаждают в фильтрате аммиаком или другим способом»
Взвешивают ТЮ2. Фактор пересчета на титан — 0,5995.

Отделение Th4+ от Fe*+

Ход анализа. 1. В растворе восстанавливают Fe3+ до Fe2+ добавлени-
ем 10—20 мл 6 %-ного раствора сернистой кислоты. Через раствор про-
пускают ток СО2 для предохранения Fe2+ от окисления. К слабо сер-
нокислому раствору добавляют 3—5 г CH3COONa-3H2O и нагреваю?
на водяной бане. Выделяется осадок Th(OH)4. Осадок отфильтровы-
вают, промывают и прокаливают при 1100°С до ThO2. Фактор пересче-
та на торий — 0,8788.

Фильтрат кипятят до удаления SO2 и СО2. Окисляют Fe2* кипя-
чением с Н2О2. При этом выделяется осадок основного ацетата железа»
Его отфильтровывают, затем растворяют в 2 н. НС1 и осаждают Fe(OH)$
аммиаком. Взвешивают Ре2Оз. Фактор пересчета на железо — 0,6994.

2. К раствору пробы добавляют избыток 5 %-ного раствора ЭДТА*
аммиак до появления устойчивого запаха и 5—10 мл 30 %-ного Н2О2..
Дают смеси стоять 1 ч, при этом выделяется пероксид тория в виде-
хорошо фильтруемого осадка. Его отфильтровывают, растворяют в
минеральной кислоте и осаждают аммиаком. Осадок Th(OH)4 отфильт-
ровывают, промывают и прокаливают при 1100°С до ТЮ2.

В фиолетовом фильтрате разрушают Н2О2 кипячением и осажда-
ют Fe3+ (или А13+) раствором NaOH, КОН или Са(МО3Ь. Определя-
ют Fe3+ или А13+ в виде триоксидов.
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Отделение Th4+ От Zr4+
Ход анализа. К слабосолянокислому раствору осторожно добавляют
концентрированный раствор оксалата аммония (NH4)2C2O4 до раство-
рения образовавшегося вначале осадка, затем разбавляют равным объе-
мом воды. Добавляют по каплям концентрированную НС1; выпадает
осадок оксалата тория ТЬ^ОлЬ'бН^О, Осадок отфильтровывают,
промывают 1 %-ной НС1, содержащей оксалат аммония. После просу-
шивания осадок прокаливают при 1100°С до ТЮ2. Фактор пересчета
на торий — 0,8788.

К фильтрату объемом ~400 мл добавляют H2S04 до —10 % и про-
водят на холоду осаждение Zr4+ 6 %-ным раствором купферона. Оса-
док Zr(C6H5N2O2)4 отфильтровывают, промывают 5 — 6 раз 2 н. НС1
и прокаливают при 1200°С до Zr02. Фактор пересчета на цирконий —
0,7403.

УРАН

Отделение U (IV) от Ti4+
Ход анализа. В слабокислом растворе (НС1 или H2SO4) осаждают Ti4+
избытком 6 %-ного раствора купферона при 20 °С. Желтый осадок куп-
фероната титана ТЦСбНбО2Ы2)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.
Осадок отфильтровывают, промывают горячей водой, сушат, озоляют
и прокаливают при 1000 °С до U3O8. Фактор пересчета на уран — 0,8480.

Отделение U (IV) от Mg2+
Ход анализа. К нейтральному раствору пробы добавляют хлорид ам-
мония; выпадает осадок ураната аммония (NH4)2U2Or. Осадок отфильт-
ровырают, промывают, сушат и прокаливают до UsOs при 1000 °С.

В фильтрате осаждают Mg2+ добавлением (NH4)2HPO4 и амми-
ака в виде Mg(NH4)PO4. Определение в виде Mg2P2O7 проводят, как
описано на с. 223. Фактор пересчета на магний — 0,2185.

ФОСФОР

Отделение Mg2+ от
Ход анализа — см. отделение РО "̂" от

Отделение VO~OT PO^~

X од анализа. В нейтральном растворе осаждают ванадат VO^" 4 %-ным
раствором о-оксихинолина в ацетоне. Осадок оксината (CgHeON) 4У2Оз
сушат при 130°С или прокаливают при 650 °С до V20s.

В фильтрате разрушают оксихинолин кипячением с HNO3 и Н202
и осаждают РО4

3~ магнезиальной смесью.
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Отделение AsO|~ от
Ход анализа. Арсенат осаждают из 6 н. раствора НС1 сильным то-
ком сероводорода при охлаждении в ледяной воде. После насыщения
закрывают колбу с раствором и дают стоять 2 ч. Быстро фильтруют н
промывают холодной водой. Промывают еще этанолом и сушат при
105 °С. Взвешивают As2S5. Фактор пересчета на мышьяк — 0,4831, на
арсенат — 0,8958.

В фильтрате отгоняют H2S кипячением и осаждают РО^ магнези-
альной смесью. Взвешивают Mg2P207. Фактор пересчета на РО^ — •
0,8534.

Отделение РО^~ от ионов металлов

Ход анализа. 1. Осаждением молибдатом аммония отделяют РО^"" от
Fes+, Mn*+, Со2+, Ni2+, Al*+, Сг3+, 2п2+^Са2+, Sn2+, Ba2+ и Mg2+.

2. Тяжелые металлы отделяют от РС>4~ осаждением оксихинолином.
В фильтрате разрушают оксихинолин выпариванием аммиачного рас-
твора досуха или выпариванием с HNO3 и Н2О2. В остатке после раз-
бавления осаждают РО^ магнезиальной смесью; взвешивают
Mg2P207.

3. Фосфат осаждают в виде магний — аммоний фосфата; После
отделения осадка определяют Mg2+, эквивалентный фосфату, титрова-
нием раствором комплексона III.

К кислому раствору, содержащему ~0,4 г РО^ ,а также двух- и
трехвалентные металлы, добавляют в достаточном количестве 0,2 М
раствора комплексона III и сухой винной кислоты. После добавления
25 мл 5 %-ного раствора сульфата магния и нескольких капель раство-
ра фенолфталеина нагревают раствор до кипения и к горячему раство-
ру добавляют медленно по каплям аммиак (1:1) до отчетливой крас-
ной окраски. После стояния в течение нескольких часов осадок отфиль-
тровывают и промывают горячей слабоаммиачной водой, этим же
раствором промывают стакан. Осадок на фильтре растворяют в горя-
чей НС1 ( 1 : 1 ) и хорошо промывают фильтр водой, собирая раствор и
промывные воды в стакан, в котором проводилось осаждение. К кисло-
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 комплексона III титруют 0,1 М раствором сульфа-
та цинка. 1 млО,1М раствора комплексона III соответствует 9,4971 мг
РО^"или 7,0972 мг Р2О5.

Отделение РО^- от

Ход анализа. К раствору пробы добавляют 5 г ацетата аммония и 20 мл*
ледяной СНзСООН, осаждают МоО|~ сероводородом под клапаном
Бунзена при нагревании. Насыщенный раствор оставляют на водяной
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бане, не открывая пробки, до коагуляции осадка. Осадок MoS3 отфиль-
тровывают, промывают водой, содержащей H2S и 0,2 % H2SO4, прокали-
вают при 450 °С на воздушной бане до МоО3. Фактор пересчета на
MoOf~— 1,1112.

Фильтрат выпаривают с HNO3 досуха, растворяют в воде и осаж-
дают РО 4~ магнезиальной смесью, взвешивают Mg2P2O7; фактор пере-
счета на РО^"—0,8534.

ХЛОР

Отделение С1- от Вг~
Ход анализа — см. отделение Вг~ от С1".

Отделение С1"~ от CN-
Ход анализа. 1. Титруют сначала цианид в колбе на 100 мл в малом
объеме воды по Либиху 0,1 н. раствором AgNO3.

К оттитрованному раствору добавляют избыток 0,1 н. раствора
AgNO3 до полного осаждения CN- и С1-, добавляют HN03, переводят
в мерную колбу и разбавляют до метки. После хорошего перемешивания
отфильтровывают часть раствора через сухой фильтр и в аликвотной
части фильтрата определяют избыток AgNO3 по Фольгарду.

1 мл 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
СО2 в колбу-приемник, в котором находится азотнокислый раствор
AgNO3. Образовавшийся осадок AgCN отфильтровывают, промывают
холодной водой и сушат при 100°С. Фактор пересчета на цианид —
0,1943.

Остаток пробы с С1~ кипятят для удаления С02 и осаждают С1~
0,1 н. раствором AgNO3 или титруют его по Мору. Фактор пересчета
AgCl на С1- — 0,2474.

1 мл 0,1 н. раствора AgNO3 соответствует 3,5457 мг С1~.

Отделение СЬ от SCN-
Ход анализа. К аликвотной части раствора пробы добавляют избыток
0,1 н. раствора AgNO3, хорошо перемешивают и титруют обратным ме-
тодом избыток AgNO3 по Фольгарду. Титруют сумму С1~ и SCN-.

Во второй аликвотной части раствора пробы титруют SCN~ иодо-
метрически.

ХРОМ

Отделение Сг3+ от Fe3+
Ход анализа. Кислый раствор нейтрализуют карбонатом натрия Na2C03,
затем осаждают Fe(OH)3 и Сг(ОН)3 по каплям 6-кратным избытком
10 %-ного раствора NaOH. Добавляют к смеси 1 мл 30 %-ного Н2О2
и нагревают. При этом Сг+3 или Сг(ОН)3 окисляется до СгО^й Fe2+
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и далее ведут определение, как описано на с. 274. Взвешивают пири-
дин-роданидные комплексы. Фактор пересчета на медь — 0,1880; на
цинк —0,1925.

3. Отделение Си2+ проводят электролитически. Цинк в электроли-
зате осаждают любым известным способом.

Отделение Zn2+ от Cd2+

Ход анализа. Разделение проводится электролитически.

Отделение Zn2+ от Мп2+
Ход анализа. 1. Цинк осаждают хинальдиновой кислотой.

Марганец осаждают в фильтрате действием (NH4bS в виде суль-
фида MnS. Осадок растворяют в НО1, отгоняют H2S и осаждают Мп2+

гидрофосфатом аммония. Взвешивают Мп2Р2О7.
2. Осаждают Zn2+ оксихинолином в 3 %-ной уксусной кислоте.

В фильтрате осаждают Мп2+ также оксихинолином.
3. Можно провести разделение электролитическим способом.

Отделение Zn2+ от Ni2+
Ход анализа. Никель Ni2+ осаждают 1 %-ным раствором диметилгли-
оксима.

Цинк Zn2+ осаждают в фильтрате электролитическим способом.

Отделение Zn2+ от А13+
Ход анализа. Цинк выделяют электролитическим способом. К раствору
добавляют 3—5 г гидроксида натрия, перемешивают до растворения,
и ведут электролиз при 20 °С, 1,0—0,5 А и 3,0—4,4 В.

Электролизат нейтрализуют уксусной кислотой и осаждают А18+
аммиаком. Взвешивают А12О3.

Отделение Zn2+ от Mg2+ (Ba2+ или Са2+)
Ход анализа. 1. Цинк осаждают хинальдиновой кислотой. В фильтрате
осаждают Mg2+ гидрофосфатом аммония, взвешивают пирофосфат маг-
ния Mg2P2Oz.

Таким же путем отделяют Zn2+ от Ва2+ или Са+2.
2. Цинк Zn2+ осаждают о-оксихинолином в уксуснокислом раст-

воре. Оксихинолят магния в этих условиях растворим.
В фильтрате осаждают Mg2+ оксихинолином в аммиачной среде.

Отделение Zn2+ 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-
вор станет прозрачным. Прибавляют раствор хинальдиновой кислоты
и определяют цинк.
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В фильтрате осаждают РО^~ магнезиальной смесью и взвешива-
ют пирофосфат магния Mg2P2O7.

ЦИРКОНИИ

Отделение Zr4+ от Th4+
Ход анализа — см. отделение Th5+ от Zr4+

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
размешивании это же количество выделяется за 20—30 мин. Кислот-
ность раствора не должна превышать 2 % во избежание образования
пероксида висмута. Промывание электродов проводят осторожно, так
как осадок не очень плотный. Перед выключением напряжения кислоту
нейтрализуют аммиаком или переносят электроды под напряжением в
стакан с дистиллированной водой и продолжают электролиз еще 10—
30 мин.

Можно проводить электролиз из слабокислого раствора: он дол-
жен содержать 2,5 мл концентрированной HNO3 и 6—8 г Сегнетовой
соли; условия электролиза те же. Применяют сетчатый электрод.

Определение в азотно-виннокислой среде
Ход анализа. Раствор должен содержать 2,5 мл концентрированной
HNO3 и 15 г винной кислоты. Электролиз ведут при 20 °С, 0,8—0,5 А
и 1,9 В. При перемешивании 100 мг висмута выделяется за 7 мин.
Перед промыванием, которое проводится осторожно (см. выше), кисло-
ту нейтрализуют аммиаком.

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
40 мин напряжение должно составлять 2,5 В. За 50 мин выделяется
200 мг висмута. Промывание и выключение проводят, как описано выше.
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ГАЛЛИИ

Определение в аммиачной среде
Ход анализа. Растворяют Ga(OH)3 в H2SO4 без избытка, добавляют
10 мл концентрированного аммиака и 20—40 г сухого сульфата аммо-
ния. Электролиз ведут при 60—70 °С, 3,0—2,0 А и 3,0—3,5 Б при пере-
мешивании. За 50 мин выделяется 100 мг галлия. Затягивать электро-
лиз не следует, так как при этом растворяется платиновый электрод»

ЖЕЛЕЗО

Определение в оксалатной среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 6—8 т 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 H2SCX»
и 1—2 г ацетата аммония. Осаждение ведут сначала при 20 °С, затем
во время электролиза температуру повышают до 60 °С. Выделение про-
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 да
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.

КАДМИЙ

Определение в сернокислой среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 5 г KHS04 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 СГ~ и NOjf.

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
осаждается ~300 мг кадмия, однако осадок склонен к образованию
губки.

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
количеств кадмия.

Определение в цианидной 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 KCN.
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-
кане на 250 мл нейтрализуют 100 мл раствора аммиаком и добавляют
еще 100 мл NH4OH (1:1), 0,5 г Na2SO4-7H2O и 5 г NH4F. Нагревают
смесь до 60 °С, пока раствор не станет золотисто-желтым. Переводят
раствор в платиновую чашку с поверхностью в 15 см2 в качестве ано-
да, катод — платиновый вращающийся. Электролиз ведут при 0,1 А до
полного исчезновения окраски, далее 30 мин при 0,2 А.

Под напряжением электролит в чашке заменяют водой. Для это-
го раствор осторожно отсасывают из чашки и заменяют его водой. На
замену и промывку расходуют до 2 л воды. Электроды промывают
сначала водой, а затем чистым этанолом. Осадок кобальта должен
иметь блестящий металлический вид. Бронзовая или коричневая окрас-
ка указывает на его окисление, что ведет к ошибке определения. Су-
шат электроды в вакуум-эксикаторе при комнатной температуре. Взве-
шивают оба электрода, так как возможен переход платины с электрода
на электрод.

Необходимо точно соблюдать условия электролиза. Мешают ком-
плексообразователи: NOJ", NOJ", CN~~~, SO^~, их удаляют кипячени-
ем (в кислом растворе).
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МАРГАНЕЦ

Определение в ацетатно-аммонийной среде
Ход анализа. К раствору пробы Мп2+ 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-
дение ведут на сетчатый платиновый электрод при 20 °С и 2 В при
перемешивании. За 20 мин выделяется 100 мг меди. При 70 °С и 2 В
при перемешивании 100 мг меди выделяется за 5—10 мин (без переме-
шивания требуется 1—3 ч, без подогревания оставляют на ночь).

Мешают: NOJ", NOif, СГ, AsO^, Sb3+, Bi3+, MoOj" и боль-
шие количества Fe3+. He мешают: Zn2+, Mn2+, Со2+, Ni2+, Cd2+, окса-
лат, ацетат.

Определение в азотнокислой среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют концентрированную НМОз
до 2—34 % (объемн.) и 0,15 г КС1О3. Хлорат калия добавляют 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 электрода, так как HNOj
растворяет осадок меди. Влияние оксидов азота устраняют добавлени-
ем мочевины (карбамида); Fe3+ также мешает.

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 выделяется 300 мг
меди.

Определение в цианидной среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 2,5 г цианида калия и 1 г
КОН, ведут электролиз при 60—70 °С, 1 А и 2,8—3,0 В. За 1 ч выде-
ляется 300 мг меди.
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Определение меди в формовочных
и литейных медных сплавах
Сплавы меди с цинком, алюминием и никель-цинком,
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 (1:1). Накрывают стакан
часовым стеклом и по окончании реакции нагревают до полного раст-
ворения пробы.

Часовое стекло и стенки стакана обмывают 50 мл воды, накрыва-
ют стакан часовым стеклом и кипятят раствор ~5 мин для полного
удаления оксидов азота. После охлаждения раствор нейтрализуют кон-
центрированным аммиаком до выделения осадка. Осадок растворяют
добавлением по каплям HNO3 (1:1) и прибавляют еще 20 мл HNO3
(1:1), разбавляют раствор до 300 мл водой.

Высушенные и взвешенные электроды присоединяют к прибору для
электролиза, погружают в раствор и накрывают двумя половинками
часового стекла. 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, плотность тока уменьшают до 0,3 А/дм2, половинки стек-
ла, стержни электродов и стенки стакана промывают водой. Далее
продолжают электролиз до полного выделения меди. Для проверки
полноты осаждения меди катод опускают в раствор глубже на 0,5 см
и наблюдают, появляется ли на чистой платине окраска меди. Если
окрашивание катода не наблюдается, то стакан, не выключая прибора,
заменяют таким же стаканом с 350 мл воды. Электролиз продолжают
еще 15 мин. После этого катод вынимают из электролита, промывают
над стаканом и отключают напряжение. Катод снимают, промывают
погружением в этанол или метанол, сушат при 110±3°С в течение 3—
5 мин и после охлаждения взвешивают.

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. При
электролизе медь выделяется на катоде, а свинец на аноде в виде ди-
оксида свинца *РЬО2. t
Ход анализа. Растворяют 1,000 г тонкой стружки бронзы в 10 мл
HNO3 (1:1) в стакане вместимостью 200 мл, накрыв стакан часовым
стеклом. По окончании бурной реакции добавляют 4—5 мл концентри-
рованной HNO3 и нагревают до полного растворения сплава. Раствор
кипятят до удаления оксидов азота. Стекло снимают и обмывают над
стаканом. Добавляют 15 мл 10 %-ного раствора нитрата аммония, на-
гревают до начала кипения для коагулирования метаоловянной кисло-
ты и извлечения из нее .адсорбированной меди. Дают отстояться осад-
ку в течение 30 мин при 80—90 °С и раствор декантируют через фильтр
синяя лента с фильтробумажной массой, собирая фильтрат в стакан.
Осадок в стакане промывают декантацией горячим раствором HNO3
(1 : 100), содержащим 1 % нитрата аммония. Осадок переводят на
фильтр и продолжают промывание до полного удаления ионов Си2*
в вытекающей жидкости (проба с 5 %-ным раствором K4[Fe(CN)6]).
Фильтрат с промывными водами упаривают до 100—120 мл, добавля-
ют 0,2—0,5 г мочевины (карбамида) и проводят электролиз.
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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
спираль находилась в центре сетки. Если анод будет не в центре сет-
ки катода, то осадок может получиться рыхлым. Электроды погружак>т
в стакан с анализируемым раствором. Напряжение 2 В, сила тока 1,5 А.
Раствор выдерживают на плитке при 50—60 °С (не выше!) в течение
всего анализа. В стакан опускают стеклянную мешалку и включают ее.
Стакан закрывают двумя половинками часового стекла. Через 30 мин
половинки стекла обмывают над стаканом подогретой до 60 °С водой,
стенки стакана также обмывают и продолжают электролиз еще 10—
15 мин. Если погруженная часть анода не покроется коричневым нале-
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 НМО3. 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. Если по-
груженная поверхность сетки покрывается медью, то электролиз про-
должают еще 30 мин, и снова делают такую же пробу, добавляя горя-
чую воду, чтобы погрузить в раствор новую поверхность катода. Если
поверхность катода остается чистой, то электролиз считают закончен-
ным. Не прерывая тока стакан с раствором опускают и промывают над
ним электроды.

Выключают напряжение, вынимают электроды и сушат в сушиль-
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
стекле 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 мл концентрированного
аммиака и 3—5 г сульфата аммония. Электролиз ведут при 20 °С, 1 А
и 3—4 В; выделяется 300 мг никеля за 2 ч. При 70 °С, 4 А и 3—4 В при
размешивании выделяется 500 мг никеля за 30 мин. Электролиз не сле-
дует слишком затягивать, так как платиновый электрод при этом рас-
творяется. Мешают: NOJ" и NOJ",

Определение в оксалатной среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 10—20-кратное количество
оксалата аммония. Ведут осаждение при 20 °С, 1 А и 4 В. За 3 ч вы-
деляется 300 мг никеля.

ОЛОВО

Определение в оксалатной среде
Ход анализа. Раствор пробы нейтрализуют 10 %-ным раствором КОИ
до начала образования осадка и добавляют по 7 г оксалата аммония
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на каждые 100 мг олова. Ведут осаждение при 20 СС, 0,6—0,2 А и 2,7—
о' о;

0
3 8~~10 ч выДеляется 300 мг олова. При 60 дС, 1,5—1,0 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 устраняют добавлением 15 мл
раствора сульфида аммония и 20 мл 40 %-ного раствора сульфита нат-
§ИЯол олТр°ЛИЗ ведут при 3°-40°С, 1,5 А и 1,4 В при размешивании.За 20—30 мин выделяется 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 выделяется 100 мг за 30 мин. Применяют платиновый
электрод, покрытый медью.

Определение в солянокислой среде
Ход анализа. К раствору платинохлористоводородной кислоты добав-
ляют 2 мл концентрированной НС1 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 100мг
платины.

РТУТЬ

Определение в цианидно-щелочной среде
Ход анализа. Осаждение проводят в цианидно-щелочном растворе на
платиновый электрод. 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 те-
чение 2—3 ч. Осадок очень осторожно (окунанием) промывают водой,
этанолом и эфиром. Сушат в эксикаторе, в котором находится чашка ~о>
ртутью.

СВИНЕЦ

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 15—
25%. Анодное осаждение ведут в платиновой чашке при 60—90 °С,
10—1 А.

Благоприятно влияет добавление 0,1 г нитрата меди в качестве де-
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поляризатора. Через 2 ч раствор разбавляют до 150 мл, добавляют
HNO3 для восстановления кислотности. Выпавший гидроксид с трудом
обезвоживается. Анод осторожно промывают водой, затем этанолом и
осторожно нагревают 15 мин при 600 — 650 °С в муфельной печи до пе-
рехода осадка в желтоватый оксид РЬО, поместив чашку-электрод в
закрытый кварцевый стакан. Фактор пересчета РЬО на свинец —
0,9283.

Мешают: Ag+, Bi3+, Mn2+, Сг3+, Sn2+, Sb3+, AsO|~, PO%~ и С1-.

СЕРЕБРО

Определение в сернокислой среде
Ход анализа. К азотнокислому раствору добавляют 3 — 5 мл концент-
рированной H2SO4 и выпаривают до выделения белых паров. По ох-
лаждении разбавляют 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 требу-
ется 8 — 10 мин. Методика особенно пригодна, для отделения серебра
от РЬ2+, Cu2+, AsO^ и Sb3+.

Определение в азотнокислой среде
Ход анализа. К нейтральному раствору пробы добавляют 1 — 2 мл кон-
центрированной HNO3 и 5 мл этанола для предотвращения образова-
ния Ag2O2. 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
аммиака и 3 г нитрата аммония. Электролиз ведут при 70 °С, 0,5 —
0,1 А и 1,25 В. За 1 ч выделяется 100 мг серебра. При перемешивании,
70 °С, 0,8—0,1 А и 1,0—1,2 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 ведут при 1,0—0,5 А и 2,5—3,2 В.
За 15 мин выделяется 200 мг серебра.
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СУРЬМА

Определение в солянокислой среде
Ход анализа. Раствор пробы должен содержать 3,5 % НС1 (объемы.).
Добавляют 0,5—1,0 г гидразин-сульфата (NH2)2*H2SO4 и ведут осаж-
дение при 60 °С, 0,3 А и 0,5—0,9 В. Осаждается 100 мг сурьмы за 1—
2ч.

Можно вести электролиз при 60 °С, 0,35—0,20 А, 1,0—1,2 В и пе-
ремешивании; 100 мг сурьмы выделяется за 30 мин.

цинк
Определение в сернокислой среде
Ход анализа. Устанавливают кислотность раствора пробы равной 0,1 н.
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: СГ, NOJ" и NOif,

Определение в уксуснокислой среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 5 г CH3COONa-3H20 и
0,5—1,0 мл ледяной уксусной кислоты. Ведут электролиз при 10— 15°С„
0,5—0,1 А и 3,3—3,5 В. За 2—3 ч выделяется 200 мг цинка.

'Можно вести электролиз при 20 аС, 3,0—2,0 А и 4,0 В при пере-
мешивании. Осаждается 300 мг цинка за 30 мин.

Определение в аммиачной среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 5 г сульфата аммония и
25 мл концентрированного аммиака. Электролиз ведут при 80 °С, 1,0—
0,3 А и 4,0 В или при 50 °С, 2,5 А и 4,0 В при перемешивании.

Определение в щелочной среде
Ход анализа. К раствору пробы добавляют 7 мл 2 н. раствора NaOH
на каждые 100 мг цинка и ведут электролиз при 20 °С, 1,0—0,5 А и
3,0—4,4 В. За 3 ч выделяется 500 мг цинка.

Можно вести осаждение при 20 °С и 4,0—3,0 А при перемешивании.
За 3 ч выделяется 500 мг цинка.

Мешают: С1"~, МО^~и соли аммония. Обращать внимание на пред*
отвращение окисления осадка при просушивании.
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— медных сплавах 205
— растворе 45, 202
— среднокислой среде 45, 305
— цианидной среде 46, 306
отделение 284

Калий:
в растворе 47, 205
— силикатах 207
— стекле 206, 207
— шамоте 208
отделение К* от Na+ 284

Кальций:
в алюминиевых сплавах 209
— магниевых сплавах 209
— растворе 48, 208
отделение 285

Квасцы 177
Киппа аппарат 72
Кислород в растворе 49
Кобальт:

в аммиачной среде 306
— растворе 51, 210
— сталях и сплавах 212
отделение 285, 286

Крахмал, свойства 160
Кремний 214—219
Кремния диоксид в шлаке 220
Къельдаля метод 9, 13

Лантан в растворе 221
Либиха метод 136
Литий 222, 223

Магний:
в алюминиевых сплавах 225
— растворе 52, 223
отделение 286, 287

Марганец:
в алюминиевых сплавах 56
— ацетатно-аммонийной среде
307
— жаропрочных сплавах 56
— магниевых сплавах 57
— растворе 53, 226
— черных металлах 55
отделение 287

Марганец, соединения:
диоксид в марганцевой руде 57
перманганат в растворе 58

Медь:
в азотнокислой среде 307
— алюминиевых сплавах 61
— аммиачной среде 307

— бронзе и сплавах Си 308
— растворе 58, 228
— рудах 60
— сернокислой среде 62, 307
— смеси СиО, Си2О и Си 59
— хлориде меди 59
— цианидной среде 307
— электролитах 62
отделение 287, 288

Меркуриметрия 162
— примеры применения 59
Меркурометрия 162
— примеры 32, 34, 124
Микрометод, примеры применения
42, 132
Молибден:

в сталях 232
молибдат в, растворе 62, 231
— отделение 289

Мора соль, свойства 177
— метод, пример применения 137
Мышьяк 63
— в свинцовых сплавах 66
Мышьяк, соединения:

арсенат 65, 124
— в растворе 233
— отделение 289
арсенит 64
— в растворе 123, 233

Мышьяковистый ангидрид, свой-
ства 142

Натрий 67:
в растворе 235

отделение 290
Никель:

в алюминиевых сплавах 236
— аммиачной среде 309
— магниевых сплавах 237
— медных сплавах 237
— оксалатной среде 309
— растворе 68, 236
— ферросплавах 238

Ниобий 69
Нитрат ртути, свойства 161, 162
— серебра, свойства 139
— тория, свойства 174

Озон 50
Окисления-восстановления мето-
ды 6
Оксалат, свойства 168, 169
Оксалатометрия, пример 23
Олово:

в баббитах на основе РЬ 72
— магниевых сплавах 71, 242
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— оксалатной среде 309
— растворе 70, 74, 241, 242
— сернистокислой среде 310
— сернокислом электролите 73
— сплаве 78 % Sn — 9 % А1 —

5 % Cd — 8 % Zn 241
—v— с титаном 71
совместно с сурьмой 74

Органические растворители 160
Осаждение:

аммиаком 179, 184, 185, 197,
198, 201, 221, 260, 263, 270, 272,
275
антраниловой кислотой 204, 212,
274
ацетатом свинца 231, 232
бензидинхлоридгидратом 195
бензоатом аммония 181, 182
—-бензоил-#-фенилгидроксил-
амином 258
бензоиноксимом 229, 232
бензолселенинатом аммония 254
гексаметилентетрамином 180
гексамминкобальтхлоридом 186
гидролизным способом 239
гидрофосфатом аммония 181,
202, 210, 223, 225, 226, 263, 273
диантипирилпропилметаном 205,
256
диантипирилфенилметаном 190
2,2-диметилгексадином-3,5 185
диметилглиоксимом 236—238,
243
а-динафто-диметиламином 269,
270
дипикриламином 206, 207, 272
дифенатом аммония 193
дихроматом калия 183
диэтилдитиофосфатом никеля
204
иодидом 190, 255
купфероном 181, 189, 192, 198,
199, 229, 232, 239, 257—264
магнезиальной смесью 234, 264,
266
меркаптобензтиазолом 193, 200,
204, 231, 248, 256
молибдатом аммония 265
р-нафтохинолином 195
нитратом меди 251
— ртути 189, 194, 231
— серебра 188,189,200,201,233,
251, 262, 269
нитратом серебра 234
а-нитрозо-р-нафтолом 199, 211,
212, 242

нитрон-ацетатом 244
нитроном 269, 270
оксалатом 208, 209, 222
о-оксихинолином 180, 181, 189,
193—203, 211, 225—228,236,247,
260, 264, 273—275
— в аммиачной среде 225
— — ацетатной среде 225
— — винокислой среде 181
— — натриево-щелочной тар-

тратной среде 274
— — уксуснокислой среде 180,
274
— — щелочной среде 225
перхлоратом 205

пиридин-роданидом 203,211,227,
274
пирогаллолом 192, 255
роданидом 228
салицилальдоксимом 230, 248
сульфат-ионом бария 249

сульфатом 183, 184
тетрафениларсонием 244
тетрафенилборатом натрия 206—
208, 246
тиомочевой 191, 228
тионалидом 192, 229, 253, 256
уротропином 180
фениларсоновой кислотой 257,
261
фосфатом 191
хинальдиновой кислотой 204,
230, 264, 275
хлоридом 252, 253
— палладия 201
— трифенилолова 268
хроматом 256
щавелевой кислотой 260, 261

Палладий в растворе 242
Перманганат калия, свойства 164
Перманганатометрия 164
— примеры 7, 21, 24, 30, 38, 47,
48, 62, 65, 69, 75, 79, 86, 92, 94,
100—105
Персульфатно-серебряный метод,
примеры применения 53, 56, 108,
110
Платина 243, 310
Прокаливания методы 262

Разделения методы 276
Растворы и реактивы, приготов-
ление:

азотная кислота 105
алюмокалиевые квасцы 222
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амальгированный цинк 68, 70
антраниловая кислота 212
арсенит натрия 142
арсенит-нитрит натрия 142
аскорбиновая кислота 144
ацетат нитрона 1-79
бензидинхлоридгидрат 195
бромат калия 148
бромид-бромат 17, 98, 149
гексамминокобальтхлорид 186
гексацианноферрат калия 138
гидроксид марганца 136
— натрия 105
гидрохинон 40, 115
о-дианизидин 40
2,2-диметилгександин-3,5 186
а-динафтодиметиламин 179
дипикриламинат, 3 %-ный 206
дифенат аммония 194
дифенил-2,2-дикарбоновая кис-
лота 194
дихромат калия 146
диэтилдитиофосфат никеля,
0,025М 47
желатина 219
железоаммонийные квасцы 123
желтая кровяная соль 138
золото, стандартный р-р 40
иод, 0,1 н. 156
иодат калия 154
иодид, щелочной раствор 50
кадмий с о-фенантролином,
0,01М 198
карбоната цинка или карбоната
кадмия суспензия 84
Кнопа смесь 34
крахмал 160
магнезиальная смесь 234, 265
магнийуранилацетат 235
метиленовая синяя 71
молибдат аммония 105, 265
мышьяковистый ангидрид 142
р-нафтохинолин, 2 %-ный 196
нитрат ртути 161, 163
— серебра 139
— тория 174
а-нитрозо-р-нафтол 212, 213
оксалат аммония, 0,1 н. 23
оксида цинка суспензия 214
о-оксихинолин 98, 117, 181, Л97
Я-оксихинолин, 5 %-ный 17
пальмитат калия, 0,1 н. 49
перманганат калия 163
пероксид водорода, 0,1 н. 114
Рейнеке соль, 1 %-ный 246
роданид калия 171

сульфат железа, 0,02 н. 20
— титана 172
— церия 176
— цинка 39, 138
тетрафенилборат натрия 206
тиосульфат натрия 157
титан, ОД н. 31
оенилсерная кислота 15
(>енилантраниловая кислота 20
оерроин, 0,05М 115
(юрмиат аммония 243
хинальдиновая кислота 204
хлорамин Т, 0,1 н. 27
хлорид железа 24
— марганца 50
— натрия 129, 140
— олова, 0,1 н. 33
— титана 172
Циммермана-Рейнгардта 24, 26
цинк-уранил-ацетат 68
цитрон-ацетат 245
щавелевая кислота 168

Редокс методы 6
Рений 75, 244
Роданид-ион 124, 125
Роданиды, определение 125, 247
— свойства 170
Роданометрия 170
— пример применения 126
Ртуть:

в растворе 75, 76, 126, 245
— цианид-щелочной среде 310

Рубидий 246
Свинец:

в азотнокислой среде 310
— растворе 77, 126, 246
— типографском сплаве 248
отделение 293, 294

Селен:
в растворе 248
— рудах 80
— сталях 249

Селеновая кислота 79
Сера:

в боксите 251
— растворе 249
— — персульфатная 86
— — сульфатная 85, 129
— — сульфидная 82, 250
— — сульфитная 83
— — тиосульфатная 83, 250
— смеси S2-, S0§- и
— сталях и чугунах 87
— сточных водах 130, 251
— ферросплавах 87, 252
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отделение SO^ от 82Оз"" 294
Серебро:

в азотнокислой среде 311
— растворе 127, 252
— сернокислой среде 311
— сплавах 128, 253
— цианидно-калиевой среде 311
отделение 295

Скандий 254
Стандартизация:

гравиметрическим методом 141,
178
по гидразину сернокислому 152
— дихромату калия 151, 158,
173

—— железной руде 163, 173
— железоаммонийным квасцам,
0,1 н. раствору 173 '
— железу металлическому 169
— иоду 143, 145
— Мора методу 140
— — соли 144, 151
— мышьяковистому ангидриду
148, 156
— нитрату серебра 171
— оксалату 168, 169, 176
— оксиду меди (I) 159
— олову, 0,1 н. раствору 154
— перманганату калия 143, 173
— роданиду калия 141
— ртути 171
— стандартному образцу 143,
157
— сульфату гидразина 154
— сурьме 149
— тиосульфату натрия 148,156,
170, 177
— Фаянса методу 141
— фортепианной проволоке 152
— хлориду натрия 140, 164
— щавелевой кислоте 167
титрованием с ализарином С 175

Стронций 254
Сульфат-ион 129, 130
Сульфат титана, свойства 172
— церия, свойства 175
Сурьма:

в растворе 92, 255
— руде 94
— солянокислой среде 312
— типографском сплаве 93
отделение 295

Таллий в магниевых сплавах 256
— — растворе 94, 255
Тантал:

в растворе 258
— сталях 257
отделение 296
тантал в растворе 257

Теллур в растворе 259
— — теллуридах Cd, Zn и Hg 96
Теллуристая кислота 95
Теллуровая кислота 96
Тиосульфат натрия, свойства 157
Тиоцианат аммония, свойства 170
— калия, свойства 171
Титан:

в диоксиде титана 98
— ильменитовых концентратах
98
— растворе 96, 259
— ферротитане 99
определение 296, 297

Титанометрия 171
— пример применения 31
Титрования растворы:

арсенит-нитрит 56
гидрохинон 114, 115
железоаммонийные квасцы 98,
99
метиленовая синяя 74
Мора соль 21
нитрат бария 129, 130
пальминат калия 48
пероксид водорода ИЗ
сульфат железа 98
— цинка 38
ферроцианид 137, 138
хлорид бария 129, 130

Тищенко склянки 72
Ториметрия 174
— пример применения 132
Торий 260:

в магниевых сплавах 261
— растворе 100
отделение 297, 298

Углерод в карбонатах 262
Уран, отделение 298
Уранил-ион в растворе 101, 263

Фаянса метод, пример 122
Феррометрия, примеры примене-
ния 109, 111—113, 115, 116
Ферроцианидный метод 46
Фольгардта метод, примеры при-
менения 122—124
Фосфор:

в железных сплавах 103
— феррованадии 266
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
— электролите борофтороводо-
родного свинцевания 133

Фторометрия, примеры 121, 122

Хлор:
свободный 106
отделение 300

Хлор, соединения:
гипохлорит 106
перхлорат 136
— в растворе 270
хлорат 107
— в растворе 269
хлорид в растворе 133, 268
— — сточных водах 135
— — электролите аммиакатно-
хлоридного цинкования 135
— натрия, свойства 140
— титана, свойства 172

Хлорноватистая кислота 106
Хром:

в рудах 111
— сталях 108, 109, 112
— феррохроме ПО
— электролите 112, 113
отделение 300, 301

Хром-ион 107, 108
— в растворе 270
Хроматометрия, пример 126

Цезий в растворе 272
Церий:

в мишметалле 116
— растворе 113, 272
— сплаве с магнием 115
— чугуне 115
отделение от РЗЭ 302

Цериметрия 175
— примеры применения 25, 27,
38, 59, 63, 65, 76, 92, 95, 100
Цианид в растворе 136, 262
Цинк:

в алюминиевых сплавах 118
— аммиачной среде 312
— растворе 116, 137, 273
— сернокислой среде 312
— сточных водах 119, 138
— уксуснокислой среде 312
— щелочной среде 312
~ электролите пирофосфатного
латунирования 118
отделение 302, 303

Цирконий:
в растворе 120, 275
отделение 303

Щавелевая кислота, свойства 167

Электрогравиметрия 304
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