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электролита, и соответственно вольтампер-
ные характеристики процесса электровосста-
новления перренат-ионов. 

В работе использовались следующие ре-
активы: перренат аммония, диметилформа-
мид, хлорид лития для электролита электрода 
сравнения, а также оксид кальция, пентаок-
сид дифосфора, хлорид кальция как осушите-
ли. Для обеспечения наличия сухой инертной 
атмосферы в перчаточном боксе применялась 
сушка пентаоксидом дифосфора, который пе-
риодически менялся по мере поглощения им 
атмосферной влаги. В соответствии со стан-
дартной методикой исходный продукт ДМФА 
марки «хч» для очистки от воды сушили над 
свежепрокаленным оксидом кальция. После 
этого обезвоженный ДМФА дважды перего-
няли в вакууме (давление 3-5 мм рт.ст.). Не-
посредственно перед работой ДМФА вновь 
перегоняли. Чистоту растворителя проверя-
ли методом ИК-спектроскопии. Оксид каль-
ция марки «ч» предварительно был очищен 
прокаливанием в токе сухого воздуха при 
температуре 1000°С. Хлорид лития марки 
«ч» трижды перекристаллизовывали из би-
дистиллированной воды. Хлорид лития су-
шили несколько суток до постоянного веса, 
постепенно поднимая температуру от 80°С до 
300°С в вакуумном сушильном шкафу. Чисто-
ту соли проверяли методом ИК-спектроско-
пии на наличие сигнала от ОН-группы. Все 
растворы готовили в колбах с притертыми 
пробками в осушаемом боксе. Навески солей 
брали в отдельном боксе, свободном от паров 
растворителей, взвешивание осуществляли 
на аналитических весах типа ВЛР-200. После 
приготовления все электролиты проверяли на 
содержание воды ИК-спектроскопически по 
наличию сигнала от ОН-группы. 

Электрохимическое поведение перре-
нат-ионов в неводной среде ДМФА измерены 
в неимпульсном потенциостатическом режи-
ме на приборе Р8-ЕНп8, используя две разные 
концентрации перрената аммония ЫН4Яе04 

(Юг/л; 20г/л ) в ДМФА с фоновым и без фо-
нового электролита. В качестве фонового 
электролита использовался 1М 1ЛС1, раство-
ренный в ДМФА. В электрохимических ис-

следованиях использовали трехэлектро^:-* 
ячейку, в которую помещали стальной зо 
трод в тефлоновой оболочке, платин 
электрод в качестве вспомогательного эль 
рода и серебряный электрод в качестве 
трода сравнения. Эксперимент проводил,: i 
перчаточном боксе в условиях инертной 
мосферы аргона. 

Электрохимический метод синтеза со-
единений рения проводился в стандарт-
электрохимической ячейке с дополнитель- i 
стенкой (двойной рубашкой). Электре* и 
готовили путем растворения реагента-кл^-
са перренат аммония в абсолютном ДМС -
Учитывая концентрацию NH4Re04 в растз -
ре ДМФА, осаждения кристаллов соли ши 
любого другого осадка из электролита не на-
блюдалось. Электроосаждение проводили 5 
стандартной трехэлектродной ячейке. Ъыш 
использованы свинцовый катод и платив-
вый анод (Pt, 99,9%) с площадью поверх- -
сти 2,25 см2 и 1,0 см2, соответственно, а так^ : 
стандартный хлорсеребряный электрод cp¿:-
нения. Чтобы получить подходящие образа 
для СЭМ и РФЛА анализов были использо-
ваны субстраты свинца. Разделение межг 
анодом и катодом составляло 20 мм. Галыь*-
ностатическое электроосаждение проводки 
в потенциостатическом режиме. Потении ~ 
ячейки в ходе электролиза оставался стабиль -
ным. 

Результаты и обсуждение 
Учитывая электрохимическую устойчи-

вость диметилформамида [2], диапазон допу-
стимых потенциалов может быть достаточн ; 
широким. При этом очевидно, что в исследо-
ваниях необходимо учитывать фактическое 
наличие фонового электролита, а также егс 
отсутствие. 

Для проверки этого утверждения на ри-
сунке 1 представлены циклические вольтам-
перограммы растворов ДМФА, содержащих 
1) раствор перренат-аммония концентрацией 
10 г/л с фоновым электролитом (1 М LiCl); 2 
раствор фонового электролита (1 М LiCl); 3 
раствор перренат-аммония концентрацией 10 
г/л; 4) раствор перренат аммония концентра-

74 


