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ЕКСТРАКЦІЙ НО-КОМПЛ ЕКСОНОМЕТР И Ч НИЙ МЕТОД 
В И З Н А Ч Е Н Н Я МІДІ В Д Р У К А Р С Ь К И Х СПЛАВАХ 

Д р у к а р с ь к і сплави лінотипних і стереотипних марок застосо-
вуються для виготовлення друкарських форм та їх елементів . 
Головні складники сплав ів — свинець, сурма й олово, а мідь, 
цинк, нікель, з а л і з о — домішки, які шк ідливо впливають на 
якість д рука рс ьких сплав ів , оскільки п ідвищують температуру 
плавлення сплаву , р о б л я т ь в ідливки неоднорідними. Крім цього, 
вони понижують якість н ікельованих деталей , особливо стерео-
типів. 

Ми поставили перед собою з а в д а н н я — розробити метод ви-
значення малих кількостей міді у друкар ських сплавах . У літе-
ратурі описані в основному електролітичні та фотометричні ме-
тоди визначення міді [2] . 

Електролітичні методи досить поширені , однак вони м а ю т ь 
деякі недоліки. При проведенні анал і зу треба строго дотримува-
тися р е ж и м у електролізу , інакше в ідкладена на електроді мідь 
м о ж е бути в губчастому або окисленому вигляді , що, звичайно, 
впливає на результати анал ізу . Крім цього, не всі п ідприємства 
мають змогу користуватися платиновими електродами . При фо-
токолориметричних методах анал і зу треба багато часу витрача-
ти на виготовлення стандартних розчинів і побудову кал ібру-
вальних кривих. При цьому одержан і результати не з а в ж д и бу-
вають точними. 

Д л я визначення малих кількостей міді застосували екстракцій-
но-комплексонометричний метод. Чеські та фінські хіміки [3] 
розробили ряд методів екстракці ї , які д а ю т ь змогу збагатити 
досл іджуваний розчин відносно визначуваного елемента настіль-
ки, що подальше його визначення м ікротитруванням не стано-
вить жодних труднощів . 

За нашим методом катіони міді переводяться в комплекс за 
допомогою г ідроксиламіну, броміду кал ію і піридину [4, 5] при 
рН = 5,5, створеному буферною сумішшю уротропіну (40 г уротро-
піну-)-10 мл концентрованої соляної кислоти і 100 мл води [ 5 ] ) . 

Н а й б і л ь ш вірогідна структура комплексної сполуки міді, щ о 
екстрагується хлороформом, т а к а : 
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Екстракт утвореного комплексу нагр івали до видалення хло-
роформу. Комплекс р о з к л а д а л и азотною кислотою, і в о д е р ж а -
ному розчині катіони міді в ідтитровували 0,02 н. розчином три-
лону Б. Титрування проводили з мікробюретки на 2 мл. Розчин 
трилону Б виготовляли з ф іксаналу . Д л я фіксування точки екві-
валентності використовували індикатор мурексид (амонійна сіль 
пурпурової кислоти, аніон якої з а б а р в л е н и й у червоно-фіолето-
вий колір, з іонами метал ів утворює сполуки з червоно-жовтим 
з а б а р в л е н н я м ) . Цей індикатор рекомендується застосовувати для 
визначення міді в аміачному середовищі при рН = 8—9 [3] . Щ о б 
не пог іршувалась інтенсивність дії індикатора , ми виготовляли 
його в сухому вигляді : суміш 1 г мурексиду і 500 г хлориду нат-
рію [5] . 

Хід аналізу. Н а в а ж к у 3 г сплаву в конічній колбі розчиняють 
в ЗО мл концентрованої с ірчаної кислоти при нагріванні . Колбу 
під час розчинення н а к р и в а ю т ь лійкою. Після розчинення колбу 
охолоджують і обережно по ст інках д о л и в а ю т ь 100 мл води і 
знову нагр івають . Виділеному осаду с у л ь ф а т у свинцю д а ю т ь 
відстоятися і в ідфільтровують його з промиванням холодною во-
дою. Д о фільтрату д о л и в а ю т ь 10 мл 20%-ного розчину винної 
кислоти, нейтрал ізують розчином а м і а к у ( 1 : 1 ) до рН = 5 за 
універсальним індикатором. Д а л і до розчину додають ЗО мл бу-
ферної суміші уротропіну, 2 мл г ідроксиламіну, 2 мл піридину і 
2 мл броміду кал ію. Розчин переливають у роздільну л ійку 
(250 м л ) , д о л и в а ю т ь 15 мл х л о р о ф о р м у і перемішують к ілька 
хвилин, екстрагуючи комплекс міді. Н и ж н і й ш а р екстракту зли-
вають у стакан , а в роздільну лійку знову д о л и в а ю т ь 15 мл хло-
роформу і ще 1 мл піридину. Е к с т р а г у в а н н я проводять т а к три 
рази з д о д а в а н н я м 1 мл піридину. З ібран і всі три хлороформні 
екстракти переливають у чисту роздільну лійку, доливають 15 мл 
води з д о д а в а н н я м 2 мл піридину і 2 мл броміду калію. Пере-
мішують к ілька хвилин і в ідливають екстракт у ф а р ф о р о в у чаш-
ку. Нагр іваючи, випаровують хлороформ, а комплекс міді роз-
к л а д а ю т ь д о д а в а н н я м декількох краплин концентрованої азотної 
кислоти. З а л и ш о к у чашці розчиняють водою і переливають у 
конічну колбу. Розчин у колбі доводять до 100 мл водою, дода-
ють 3 мл концентрованого розчину аміаку та мурексиду в сухому 
стані і титрують 0,02 н. розчином трилону Б до появи червоно-
фіолетового з а б а р в л е н н я . 

Розрахунки проводять за формулою 
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де V — витрачений об'єм трилону Б, мл; Т — титр 0,02 н. 
розчину трилону Б за міддю (0,0006354 г / м л ) ; т — н а в а ж к а , г. 

П а р а л е л ь н о визначали мідь у досл іджуваному сплаві фотоме-
тричним методом, описаним у ГОСТІ [1] , який грунтується на роз-
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чиненні н а в а ж к и сплаву в концен-
трованій сірчаній кислоті , виділенні 
осаду сульфату свинцю та знахо-
дженні міді за реакцією з диметил-
д и т і о к а р б а м а т о м свинцю екстракцій-
но-фотометричним способом. 

Р е з у л ь т а т и анал і зу подані в таб-
лиці. 

Відхилення у визначеннях з а ци-
ми методами становить 0,0003% при 
більшій точності екстракційно-ком-
плексонометричного методу. 

Запропонований метод має ту пе-
ревагу над іншими методами, що не 
вимагає складної а п а р а т у р и і наба-
гато скорочує час анал ізу . 
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E X T R A C T I O N C O M P L E X - M E T R I C M E T H O D O F A S S I G N I N G A S H A R E 
O F C O P P E R IN T Y P E A L L O Y S 

S u m m a r y 

The m e t h o d is based on the f o r m a t i o n in t he so lu t ion of copper complcx 
wi th the help of h y d r o k s i n a m i n , b romide and p i r id in and i ts e x t r a c t i n g by chlo-
r o f o r m wi th t he f o l l o w i n g decompos i t i on by n i t r i c acid a n d ca t ion t i t r a t i o n of 
copper by t he so lu t i on of t r i lon B. 

Порівняння результатів 
визначення проценту міді 
в друкарських сплавах 

Е к с т р а к ц і й н о -
ф о т о м е т р и ч н и й 

метод % Си 

Е к с т р а к ц і й н о -
к о м п л е к с о н о -
м е т р и ч н и й 

метод % Си 

0,0364 
0,0369 
0,0362 
0 ,0363 
0,0368 
0,0367 

0,0367 
0,0308 
0,0369 
0,0368 
0,0369 
0,0367 

Середня вели-
чина 0,0365 0,0368 


