
Для обеспечения адгезии пленок, кроме селенида серебра, к по­

верхности ситалловых и стеклянных подложек применена активация

поверхности растворами хлористого олова и тиомочевины. Полученные

пленки селенидов металлов зеркальны, равномерны по толщине, не пре­

вышающей 3000 А.

При получении методом химического осаждения селенидов метал­

лов в некоторых условиях образуются примесные фазы ГИДрОКСИДОН,

цианамидов и цианилов металлов [4]. Однако в полученных осад­

ках селенидов кадмия, серебра и ртути наличие примесных фаз ме­

тодом ИК-спектроскопии не обнаружено. Образование пленок и осадков

селенидов металлов свидетельствует о том, что в водных растворах про­

исходит гидролитическое разложение селеносемикарбазида, одним из

продуктов которого является селеноводород.

Таким образом, впервые показана возможность получения пленок

и осадков селенидов металлов с использованием в качестве Se-агента

селеносемикарбазида.
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Известно много методов определения микроколичеств бора в сплавах

цветных металлов, которые отличаются как спецификой исполнения,

так и чувствительностью определения [1]. Однако методик определе­

ния микроколичеств бора в медных сплавах в литературе нет [1-4].
Цель настоящего исследования - выбрать и разработать методику

определения примесей бора в сплавах на основе меди. После проведе­

ния сравнительной характеристики нескольких методов определения

бора (куркуминового, хинализаринового, карминового, резорцинового)

мы остановились на фотометрическом - карминовом методе [5-6],
так как куркумин не обладает избирательностьюи не дает воспроизво­

димых результатов при определении бора в водных растворах, хинали­

зарин хотя и избирателен, но уступает куркумину и кармину по ЧУВ­

ствительности, контрастности окраски комплекса и реагента. Опреде­

ляли бор в среде 98 О/О -ной серной кислоты.

В анализируемом нами сплаве присутствовали такие элементы, о/о:

Си",65-70; РЬ",З,5-4; Sn~O,I; ы--ол. Fe"'O,l; Вi",2-З; Zn'"'" l~

Мп '" 0,5. Их влияние на определение бора данным методом в литера-
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туре не описано. Поэтому предварительно исследовано влияние этих

элементов на ход градуировочного графика бора. Влияние примесей,

кратных их содержанию в сплаве, на определение бора показано в

табл. 1. Ионы меди и свинца в данном количестве влияют на определе­

ние борз, остальные примеси такого влияния не оказывают. Нами так­

же изучено влияние нитрат- и хлорид-ионов, то есть ионов кислот рас­

творителей, на точность определения бора. Было установлено, что при­

сутствие NОз--ионов приводит К обесцвечиванию раствора, что связано

с разрушением комплекса нитрат-ионами как окислителями [4]. По ...
этому при определении бора карминовым методом даже незначитель­

ное количество ионов Nоз- недопустимо. Поскольку незначительное ко­

личество хлорид-ионов не 'влияет на комплексообразование бора с кар­

мином в сернокислой среде, при растворении сплава использовали

только серную и соляную кислоты.

Таблица 1
Влияние примесей на определение бора карминовым методом

В. мкг

Взято IНайдено
Относитель­

ная ошибка

оп ределения,

%

Введено ПРИ-/! i' мкг
месей (В:Ме)

Взято Найдено

Отно ситель-

ная ошибка Введено при-

определения. месеЙJВ:Ме>

%

1,2

0,8
1,2

0,8
1,2

0,8
1,2

0,8
1,2

1 ,21

0,50
0,80

0,66
1,02

0,78
1,23

0,79
1,12

+ 0,80

-37,50
-33,34

-17,50
-15,00

- 2,50
+ 2,50
- 1,26
- 1,70

Си (1:2000)

РЬ (1:150)

Ni (1:4)

Fe (1:4)

0,8
1,2

0,8
1,2

0,8
1,2

0,8
1,2

0,77
1,17

0,76
1,24

0,82
1,20

0,78
1,18

-2,75
-2,50

-5,00
+3,30

+2,50
0,00

-2,50
-1,67

Bi (1:4)

Sn (1:4)

Zn (1:4)

Мп (1:2)

Предлагаемый метод определения малого количества бора прове­

рен на синтетических смесях, содержащих сопутствующие компонен­

ты, а также на стандартных образцах с содержанием бора в пределах

0,2-0,02 о/о.

Навеску сплава 0,1-0,25 г (В зависимости от содержания бора)

растворяли на 'водяной бане в конических колбах емкостью 200­
300 мл. Для предупреждения потери бора использовали обратный хо­

лодильник [1]. Через холодильник доливали 10 мл нс: (1: 1) и кап­

лями Н2О2 (30 о/о) до полного растворения сплава. Полученный рас­

твор кипятили на протяжении нескольких минут д.пя разрушения

избытка перекиси ВОДОРО;-1}.а. ИЗ раствора необходимо было выделить

медь и свинец, поскольку они содержатся в сплаве в большом количе­

стве и мешают определению бора (табл. 1). Для этого применяли два

электролитических метода: э.пектролиз на платиновом электроде и на

ртутном катоде [7].
После растворения раствор переносили в стаканчик и электроли",

завали в обоих случаях 1 ч при напряжении 2 В и силе тока 0,5 А.

В первом случае на платиновом катоде выделялась медь, а на ано­

де - РЬО2 • Остальные компоненты оставались в растворе. Затем рас­

твор переносили в мерную колбу емкостью 50 мл, откуда брали алик­

ватную его часть для фотометрирования. Однако отделение бора с

применением ртутного катода дало лучшие результаты, так как после

электролиза в растворе практически оставался только бор. Другие ком­

поненты сплава (медь, свинец, железо, цинк, висмут и др.), образую­

щие со ртутью амальгаму, осаждались на ртутном катоде. ПОС.не

электролиза раствор переноси.ли в мерную колбу емкостыо 50 мл, ОТ­

куда брали аликвотную его часть (2-4 мл) в колбочку на 25 мл для

дальнейшего определения бора. При охлаждении добавляли 10 мл
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0,022
0,151
0,074
0,316

0,214
0,160
0,103
0,015

821
822
823
СО*

Сплав

концентрированной I-I2S04 И 2 мл раствора кармина (0,025 О/о-НЫЙ рас­

твор в концентрированной H2S 0 4,) и доводили до метки тем же раство­

ром КИСЛОТЫ. Оптическую плотность раствора измеряли через 3 ч, по-.

скольку максимальная окраска комплекса развивается через 3 ч отно­

сительно раствора холостого опыта при длине волны 585 им (желтый

светофильтр) в кювете с [=20 мм на фотоколориметре ФЭК-56М.

Интенсивность окраски комп-

лекса и скорость реакции зависят т а б л и ц а 2
ОТ концентрации H2S 0 4• Уравнение Результаты определения бора в медном

прямой графика для 98 о/о -ной сплаве «Мевибор» (n=5, [а,=2,8)

H'2S04 имеет вид A=-O,017+
+0,462с (а), для 90 О/о-ной H2S04

- А =0,068+0,031 с (6). Неболь­

тое количество воды ускоряет ре­

акцию, однако чувствительность

определения при этом значительно

падает. Окраска стойкая на протя­

жении суток. Параллельно вели

холостой опыт. Чувствительность * Содержание бора по паспорту состав-

метода ~O,08 мкг/мл бора. Содер- ляет 1,49·10-2 %.
жание бора рассчитывали по гра- ---------------
дуировочному графику (а). Процентное содержание бора в сплаве оп-

c·k·IO-4
ределили по формуле В= , где с - содержание бора, рас-g
считанное по графику, мкг; k - кратность аликвоты; g' - навеска, г.

Результаты определения бора в медном сплаве приведены в табл. 2.
Таким образом, данная методика удовлетворяет требованиям, ко­

торые ставятся при аттестации стандартных образцов, и может быть

рекомендована для определения содержания бора в медных сплавах

в лабораторных условиях.
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РЕАКЦИОННАЯ СПОСОБНОСТЬ НАФТАЛИНА

В КИСЛОТНО-I(АТАЛИЗИРУЕМОМ И30ПРОПИЛИРОВАНИИ

о. и. Качурин, Н. А. Дереза

Алкилирование ароматических субстратов изопропиловым эфиром ме­

тансульфокислоты (нзопропилмезилатом) в системе нитробензол - ме­

тансульфокислота является удобным методом изучения влияния струк­

турных факторов на позиционную реакционную способность [1, 2]. В

настоящей работе исследован полициклический субстрат - нафталин.

При 250 в гомогенных условиях изучены начальная ориентация и от-
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