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Раствор ванны формирования поверхностных пластин при производстве свинцовых аккумуляторов перхлоратным способом содержит H2SO4 90 – 150 г/л, КСlО4 10 – 15 г/л. В процессе формирования пластин необходим постоянный контроль за содержанием перхлората. В основе определения КСlО4 лежит реакция термического разложения до KCl с последующим аргентометрическим титрованием хлоридов по методу Мора. Для получения требуемой точности и правильности необходимо, чтобы перхлорат переходил в хлорид количественно. Для снижения временных и энергетических затрат на анализ актуально снижение температуры и уменьшение времени разложения. В этом отношении оценивали оксид меди(II), обладающий указанной каталитической активностью с целью исключения использования платиновых тиглей и обеспечения полного перевода СlО4- в Cl- за меньшее время с минимальными энергозатратами. 
Механизм термического разложения перхлоратов представлен рядом последовательных, параллельных и сопряженных процессов разложения кристаллов, плавления, разложения перхлорат - и других кислородсодержащих анионов в жидкой фазе. Пробоподготовка электролита включает его нейтрализацию до нейтральной или слабощелочной среды (рН =6,5-8), выпаривание воды и прокаливание смеси кристаллов. Меняющийся состав твердой фазы, получающийся в результате нейтрализации электролита щелочью, не позволяет точно оценить температуру плавления смеси и скорость плавления. По результатам предварительного изучения разложения KClO4 показано, что степень превращения (() ClO4- в Cl- последовательно увеличивается с повышением температуры и достигает >90% при 550˚С в результате экспонирования в течение 30 мин, при 580-600˚С – в течение 20 мин; в присутствии CuO в зависимости от степени дисперсности достичь 90% удается при 450-500°С за 10 минут. 
Исследовали влияние выбора щелочи для нейтрализации электролита на характер разложения на модельных смесях кристаллических солей Na2SO4, К2SO4 и KClO4, по составу соответствующих продуктам нейтрализации электролита до прокаливания. При экспонировании в течение 10 минут при 490˚С ( смеси К2SO4 и KClO4 составляет 5,1%, в присутствии CuO – 36,8%; Na2SO4, и KClO4 - соответственно 7,4% и 90%, что обуславливает выбор для нейтрализации пробы растворов NaOH.
Анализ модельных образцов сернокислого электролита с содержанием KClO4 3,5 г/см3 и 5,0 г/см3 проводили в присутствии CuO при температуре разложения 500°С и 550°С в течение 20 минут (таблица 1). 
Таблица 1

Результаты оценки значимости расхождения результатов (Р=0,95, n=4)

	С (KClO4)
	500°С
	550°С

	
	xср
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, %
	xср
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, %

	 3,5 г/см3
	3,49
	0,059
	0,29
	3,53
	0,034
	-0,86

	 5,0 г/см3
	4,79
	0,123
	4,38
	4,93
	0,029
	1,40



Использование оксида меди как катализатора при определении перхлората калия в составе электролита позволяет снизить температуру разложения при пробоподготовке с 700°С до 550 °С, что позволяет повысить эффективность анализа.
