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Плюмбум визначають шляхом його анодного окиснення iз азотнокислих
розчинiв, що мiстять 15–20 % вiльної нiтратної кислоти. Як анод застосо-
вують платинову сiтку. Окиснення вiдбувається за схемою:

Pb2+ − 2e + 2H2O = PbO2 + 4H+ E0 = −1, 455 (анод)

2H+ + 2e = H2 (катод)

Напруга на електродах повинна бути не менша 2–2,5 В. Визначенню зава-
жають елементи, якi можуть хоча б частково видiлятися на анодi у виглядi
оксидiв (манган, бiсмут, срiбло):

Mn2+ + H2O − 2e = MnO2 + 4H+ E0 = −1, 23

2BiO+ + 2H2O − 2e = Bi2O4 + 4H+ E0 = −1, 59

Метод електролiтичного визначення плюмбуму найчастiше застосовують
при аналiзi мiдних сплавiв (бронз, латунi).

Спецiальнi прилади, реактиви, посуд
1. Установка для електролiзу.

2. Електролiтична комiрка з платиновою сiткою та спiраллю.

3. Нiтратна кислота, конц.

4. Оксалатна кислота, 10 %.

Порядок виконання роботи
Збирають електролiтичну комiрку, використовуючи як анод платинову

сiтку, а як катод – платинову спiраль, вмiщену в середину сiтки. Електроди
не повиннi торкатися один одного. Анод попередньо зважують. Електроди
пiдключають до електролiзної установки, слiдкуючи за полярнiстю.

Учбову задачу отримують в мiрнiй колбi ємнiстю 25,0 мл, розбавля-
ють водою до мiтки та ретельно перемiшують. Алiквотну частину розчину
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(10,0 мл) переносять в електролiтичну комiрку, розбавляють водою до 70–
80 мл, додають 15 мл нiтратної кислоти. Розчин нагрiвають на пiщанiй банi
до 80–90 ℃ та пiддають електролiзу (I = 2–2,5 А) при постiйному перемi-
шуваннi. Через 30 хв проводять пробу на повноту осадження.

Пiсля закiнчення електролiзу, не вимикаючи струм, виймають плати-
нову сiтку iз розчину i промивають її дистильованою водою. Вимикають
струм i сушать платинову сiтку з осадом в сушильнiй шафi при 200–220 ℃
до постiйної маси. За отриманими даними розраховують вмiст Плюмбуму
в задачi (в г):

g = ∆m · A

M
· Vзаг

Vал
,

де ∆m — збiльшення маси аноду, внаслiдок осадження PbO2, г; A – атомна
маса Pb, г/моль; M — молекулярна маса PbO2, г/моль; Vзаг та Vал – об’єм
задачi та її алiквотної частини, мл.

Платинову сiтку з осадом занурюють для очистки в гарячу розведену
нiтратну кислоту, в яку добавлено оксалатну кислоту, як вiдновник.

Результати

mелектроду = 15, 1085 (г)

mпiсля електролiзу = 15, 1435 (г)

∆m = 15, 1435 − 15, 1085 = 0, 0350 (г)

g =
0, 0350 · 207, 2000

207, 2000 + 2, 0000 · 15, 9994
· 25, 0

10, 0
= 0, 0758 (г)

gтеоретичне = 0, 0700 (г)

ε =
0, 0758 − 0, 0700

0, 0700
· 100% = 8, 3%
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