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В МЕДЬСОДЕРЖАЩИХ СПЛАВАХ, включаю­

щий перевод никеля в окрашенное со­
единение с диметиЛклиоксимом в сла­
бощелочной среде в присутствии окис­
лителя и последующее фотометрирова- 
ние раствора, отличающий- 
с я тем, что, с целью повышения чув­
ствительности, точности, воспроизво­
димости и надежности анализа, для 
создания слабощелочной среды приме­
няют буферную смесь, содержащую пи­
рофосфат и фторид натрия, с pH 8,0- 
9,5, а в качестве окислителя исполь­
зуют дипероксиадипиновую или диперок- 
сисебациновую кислоту с концентра­
цией 8 '·10_ί- 4 Ч 0_4моль/л. §
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Изобретение относится к определе­

нию никеля в водных растворах при 
совместном присутствии меди.

Цель изобретения - повышение чув­
ствительности, точности воспроизво- 5 
димостй и надежности определения.

Пример 1. Навеску латуни 
с содержанием меди 59% и никеля в 
виде примеси (40,1%) растворяют в ,0 
3 мл 4%-ного раствора фторида нат­
рия и 4 мл HNO^. при слабом нагрева­
нии, кипятят для удаления окислов 
азота и упаривают до влажных солей. 
Доливают 5 мл HNO3 (1:1)¾. 5 мл HzSOt|. *5 
(1:4), разбавляют водой до 100 мл 
и проводят электролиз в течение 
40 мин при силе тока 1,5 А и напря­
жении 2,5 В. Электролиз проводится 
при соотношении Ni:Cu <103. 20
~Раствор немного упаривают и пере-, 

носят в мерную колбу на 100 мл. Отби­
рают ликватную часть объемом 5 мл, 
добавляют 7 мл насыщенного раствора 
пирофосфата натрия, подкисленного 25 
до pH ,8, 1 мл 2 -10 М раствора дипе- 
роксиадипиновой кислоты, 2 мл 0,01 М 
раствора диметилглиоксима в этаноле, 
доводят водой до 25 мл и перемешива­
ют. Через 10-15 мин раствор фотомет- 30 

рируют. Содержание никеля находят 
по калибровочному графику.

Найдено никеля 0,0905%. Воспроиз­
водимость 0,51·10'V точность 0,90; 
абсолютная ошибка 0,8-10"J.

П р и м е р 2. Навеску латуни 
0,1 г с содержанием олова 40,1%, 
меди 95,9% растворяют при слабом 
нагревании в 5 мл HNO3 (1:1), кипя­
тят до удаления окислов азота, при­
бавляют 3 мл HSO^ (1:4), разбавляют 
водой до 100 мл и проводят электро^- 
лиз в течение 40 мин при силе тока
1,5 А и напряжении 2,5 В. Раствор 
немного упаривают и переносят в 
мерную колбу на 100 мл. Отбирают 
апикватную часть объемом 5 мл, до­
водят прирофосфатом натрия до 
pH 8,5 и прибавляют 3 мл диперокси- 
себациновой кислоты. Добавляют 2 мл 
0,01 М раствора диметилглиоксима 
в этаноле и доводят объем до 25 мл. 
Через 10-15 мин раствор фотометри- 
руют. Найдено никеля 0,113%. Воспро­
изводимость 0,46·10_3 точность 0,65·, 
абсолютная ошибка 0,73·10_θ. При из­
менении предельных концентраций 
реагента и предельных значений pH 
ухудшаются Воспроизводимость, точ­
ность, возрастает ошибка определения.
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