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* Изобретение относится к аналити-
ческой химии, конкретно к способам 
определения гадолиния амлерометри-
ческим титрованием с использованием 
органических реагентов. 

Известно способы амперометричес-
кого определения гадолиния с исполь-
зованием органических реагентов.На-
пример, известен способ амлеромет-
рического титрования гадолиния эти-
лендиаминтетрауксусной кислотой с 
использованием соли двухвалентного 
железа в качестве индикатора [1] , 

Однако указанный способ обладает 
низкой селективностью и позволяет ' 
определять гадолиний только в чистых 
растворах. Кроме т о г о , способ: ослож-
нен необходимостью удаления раство-
ренного кислорода из титруемого раст-
вора и необходимостью контроля за 
отсутствием окислителей, а также 
трудностью выбора концентрации элект-
рохимического индикатора. 
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Известно также амперометрическоё 
определение гадолиния этилендиа^ин-
тетрауксусной кислотой на установке 
с танталовым вращающимся электродом 
и сйспользованием\ двух платиновых 
электродов 121. 

Известно титрование гадолиния 
этилендиаминтетраметилфосфоновой 
кислотой на двух платиновых электро-
дах в среде безводной уксусной кис-
лоты [ 3 ] . 

Способы пригодны для определения 
гадолиния лишь в чистых растворах. 

Наиболее близким к изобретению по 
технической сущности и достигаемому 
результату является способ амперо-
метрического определения гадолиния 
с использованием в качестве органи-
ческого реагента диэтилентриамин-
пентауксусную кислоту ДТПА. Способ 
основан на реакции образования ком-
плексного соединения ДТПА с гадо-
линием. Конечную точку титрования 
определяют по току окисления избыт-



20 

25 

ка реагента при анодной поляриза-
ции индикаторного электрода. Способ 
позволяет определять 0,5~в0 мкг /мл 
гадолиния с относительным стандарт-
ным отклонением менее IX Р 0 . 

Однако в одних и тех же условиях 
с помощью ДТПА можно титровать наря-
ду с гадолинием Zn, Cd, РЗЭ ( L a , 
Nd, Y ) , что свидетельствует о низ-
кой селективности данного способа 
и делает невозможным определение 
гадолиния в сложных объектах. Кроме 
тЪго,^оптимальные условия комплексо-
обраэования не совпадают с оптималь-
ными условиями протекания электро-
химической реакции, что приводит к 
необходимости использования трудо-
емкого расчетного метода определения 
конечной точки титрования в отличии 
от обычно применяемого графического 
метода. 

Предлагаемый карбидотанталовый 
"электрод, который можно приме-
н я т ь во всем интервале рН, при-

годном для титрования гадолиния, 
малодоступен по сравнению с плати-
новым и графитовым электродами, 
обычно используемыми в амперометрии. 

Цель изобретения - повышение се-
лективности определения гадолиния. 
" Поставленная цель достигается спо-
собом амперометрического определения 
гадолиния, включающим титрование ис-
следуемого раствора органическим 
реагентом (комплексообразователем), 
при этом, в качестве реагента исполь- 3 5 

ауют M-JU -нитроциннамоилфенилгид-
роксиламин. 

Титрование анализируемого раство-
ра гадолиния проводят стандартным 
раствором реагента в этаноле. Титр 
раствора вычисляют исходя из посто-
янного молярного соотношения Й - j u -
-нмтроцианнамомлфемилгидроксиламижГ 
к гадолинию, равного 3 : t . В качестве 
фона используют буферные растворы 
с рН 6 , 3 " 7 , 5 , при потенциале графи-
тового вращающегося микроэлектрода 
0 , 7 В ( н а с . к . э . ) . 

Данный способ позволяет "определять 
1-100 мкг/мл гадолиния. Относительное 50 
стандартное отклонение не превышает 
2$ при числе параллельных определе-
ний, равном 5- Определению гадолиния 
не мешают следующее элементы в весо-
вых отношениях ( 6 d : 3 ) : 

К , Na ( 1 : 1 0 0 0 0 ) ; Са,Ва ( 1 : 3 0 0 ) ; 
Нд ( 1 : 5 0 0 ) ; A t ( 1 : 6 0 ) ; Fe (1Н) ( 1 : 3 ) ; 
Pb ( Q ) ( 2 : 1 ) ; Cr (iTl) ( 2 : 1 ) ; Y ( 2 : 1 ) ; 
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La ( 2 : 1 ) ; Eu ( 3 : 1 ) ; Д у ( 2 : 1 ) ; Pr ( 1 : 1 ) ; 
Tb ( 2 : 1 ) . 

П р и м е р . Определение 
ния в люминофорах на основе 

5 Qa^O^S, активированных Ей 
( 1 - 1 0 % ) . 

Навеску люминофора растворяют при 
нагревании в 7 мл царской водки, упа-
ривают полученный раствор приблйзи-

гадоли-

и ТЬ 

to тельно до 1 мл переносят водой в мер-
ную колбу на 100 мл, доводят содер-
жимое колбы до метки водой и перемеши-
вают. Аликвотную часть раствора, со-
держащую от 0 , 0 5 до 0 , 1 5 . м г гадолиния, 

15 переносят в стакан для титрования, 
прибавляют буферный раствор с рН 6 , 5 
до общего количества 10 мл. Опускают, 
в стакан графитовый электрод и 
электрод сравнения, налагают на* 
графитовый электрод потенциал 0 , 7 В 
и титруют 0 , 0 1 м этанольным раствором 
N-л-нитроцианнамоилфенилгидрЪк-_ 
силамина, фиксируя конец титрования 
по току окисления избытка реагента. 
После графического определения к о - ' 
нечной точки титрования расчитывают 
содержание гадолиния (С) в навеске 
по формуле 

30 
T - v - Y 
a -Va 100%, 

где Т -

v -

Vq-
V -

а -

40 
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титр раствора ДТПА по гадо^ 
линию, мг /мл; 
объем колбы, мл; 
объем аликвоты, мл;, 
объем раствора ДТПА, затра-
ченный на титрование, мл; 
навеска образца, мг . 

Изобретение позволяет определять 
гадолиний в широком интервале кон-
центраций с высокой селективностью, 
в частности в присутствии соизмери-
мых количеств ряда РЗЭ и может быть' 
использовано для определения гадо-
линия в сложных объектах, например 
в сплавах магния и алюминия, опти-
ческих стеклах, а также в рентгёно-
и катодолюминофорах, активированных 
РЗЭ. 
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й с я тем, что, с целью 
селективности анализа, в; 
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