
спектры поглощения комплекса с к а н д и я с Аре I I I . М а к с и м а л ь н ы й в ы х о д 
окрашенного комплекса н а б л ю д а е т с я при р Н 1—4, молярный к о э ф ф и ­
циент его светопоглощения равен 5 ,3 -10 4 [7]. 

Эксперимент проводили таким образом , что соотношение Sc : 
: Аре I I I в двух сериях опытов было различным и составляло 1 : 2 и 
1 : 3. Полученные данные о б р а б а т ы в а л и методом сдвига равновесия 
(рис. 6 ) . Видно, что тангенс угла наклона прямой в координатах 
[Sc (ТФ) ] [Аре IH] _ j н { : 2 соотношения Sc : Аре III = 1 : 2 

[Sc-Аре III] S L J * -

и 1 : 1 в случае трехкратного избытка Аре III по отношению к стехиомет-
рическому количеству скандия. Это согласуется с данными, полученными 
при исследовании влияния количества окрашивающего компонента на со­
став образующихся бесцветных комплексов металл-индикаторным мето­
дом [5]. 

У к а з а н н ы е комплексы в сочетании с основными красителями пред­
полагается использовать д л я р а з р а б о т к и экстракционно-фотометриче-
ских методов определения а л ю м и н и я и скандия . 
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П Р И М Е Н Е Н И Е М Е Л К О Д И С П Е Р С Н Ы Х ИОНИТОВ 
Д Л Я Ф Л О Т А Ц И О Н Н О Г О К О Н Ц Е Н Т Р И Р О В А Н И Я 
М И К Р О Э Л Е М Е Н Т О В 

В. К. Ососков, А. М. Плинтус, М. Э. Корнелли, А. Н. Захария 

Флотационное концентрирование п р и н а д л е ж и т к относительно новым 
аналитическим методам, п р и м е н я ю щ и м с я при определении микроэле ­
ментов в р а з л и ч н ы х объектах [1]. К достоинствам этих методов следует 
отнести экспрессность, высокую степень концентрирования , отсутствие 
токсичных органических растворителей . Н а и б о л е е успешно использу­
ется групповое флотационное извлечение микроэлементов после их сорб­
ции на носителях различной природы [2, 3]. Сконцентрированные 
таким образом микропримеси определяют чувствительными инструмен­
т а л ь н ы м и методами, в первую очередь атомно-абсорбционными. Д е ­
тально р а з р а б о т а н ы флотационные методы концентрирования и опреде­
ления микроэлементов в природных водах с использованием в качестве 
носителей осадков гидроксидов м е т а л л о в [2, 4, 5]. О д н а к о применение 
гидроксидов д л я аналитического концентрирования имеет определен­
ные ограничения . Во многих с л у ч а я х целесообразным м о ж е т о к а з а т ь с я 
использование в качестве носителей сорбентов другой природы, в част­
ности ионообменных смол. 

Применение атомно-абсорбционной спектрофотометрии (AAC) с 
электротермической атомизацией пробы дает возможность определять 
сорбированные микроэлементы непосредственно на мелкодисперсных 

1298 У К Р А И Н С К И Й Х И М И Ч Е С К И Й Ж У Р Н А Л , 1985, т. 51, № 12 



ионитах без предварительного э л ю и р о в а н и я [6, 7], что п о в ы ш а е т экс-
прессность а н а л и з а и у м е н ь ш а е т з а грязнение посторонними примесями 
[8]. Р е з у л ь т а т ы исследования физико-химических закономерностей ф л о ­
тационного извлечения ионитов из водных растворов , которые исполь­
зуются в данной работе , приведены в л и т е р а т у р е [9, 10]. 

Ц е л ь данной работы — изучить возможность флотационного кон­
центрирования микроэлементов на ионитах в сочетании с п р я м ы м атом-
но-абсорбционным определением. Методика эксперимента была р а з р а ­
ботана на примере концентрирования висмута из р а з б а в л е н н ы х водных 
растворов . 

Исходный раствор готовили из навески металлического висмута 
м а р к и В и О Г О С Т 10928-75. Р а с т в о р я л и 0,1 г висмута в 30 мл H N O 3 

(1 : 1) , кипятили до у д а л е н и я окислов азота и доводили дистиллиро­
ванной водой до 1 л . З а т е м готовили рабочие растворы в интервале 
концентраций 2 • 1 O - 7 — 5 • 1 O - 8 мг /мл , подкисленные соляной кислотой до 
р Н 1. Висмут сорбировали на п о р о ш к а х очищенных ионитов Э Д Э - 1 0 П 
и АВ-17-8 в С1-форме (диаметр частиц менее 0,1 м м ) . Точные навески 
анионитов предварительно з а м а ч и в а л и в дистиллированной воде. В ка­
честве собирателя использовали 0,5 %-ный водный раствор додецил-
с у л ь ф а т а натрия . 

Сорбцию висмута анионитами проводили в статическом р е ж и м е в 
стеклянной колонке диаметром 50, высотой 350 мм. О б ъ е м раствора , 
з а л и в а е м о г о в колонку, с о с т а в л я л 500 мл , масса вводимого анионита 
0,2 г (в пересчете на сухое в е щ е с т в о ) . Р а с т в о р п е р е м е ш и в а л и пневма­
тически пузырьками воздуха , диспергируемого пористой перегородкой 
(фильтр Ш о т т а № 4 ) , с л у ж а щ е й дном колонки. Р а с х о д га за составлял 
400 мл /мин . П о окончании сорбции в ту ж е колонку вводили раствор 
д о д е ц и л с у л ь ф а т а натрия и при том ж е расходе газа осуществляли фло­
тационное извлечение носителя. М и н и м а л ь н а я концентрация собирате­
ля , необходимая для флотационного извлечения частиц ионита, состав­
л я л а 8 мг/л , время флотации 30 с. Верхний слой пены (1—2 мм) с на­
х о д я щ и м и с я в нем частицами ионита собирали механически, высушива­
ли в течение 15 мин при т е м п е р а т у р е 100° и определяли с о д е р ж а н и е 
висмута методом A A C 

Висмут определяли в окислительной атмосфере воздуха на атом-
но-абсорбционном спектрофотометре «Сатурн» (источник излучения — 
л а м п а с полым катодом Л С П - 1 , ан ал и ти че ская линия 360,7 нм, ширина 
щели монохроматора 0,5 м м ) . В качестве атомизатора использовали 
электротермическую графитовую печь лабораторного исполнения, кон­
струкция которой аналогична описанной в работе [11]. Н а в е с к у ана­
лизируемого анионита массой 0,005—0,010 г в з в е ш и в а л и на торсионных 
весах типа ВТ и п о м е щ а л и в соответствующее углубление графитовой 
печи, нагрев которой осуществляли от п о н и ж а ю щ е г о т р а н с ф о р м а т о р а 
мощностью 3 кВт. Температуру поверхности печи контролировали с по­
мощью пирометра ЭОП-66 . П р о б ы озоляли в течение 20 с при темпе­
р а т у р е 400° и атомизировали в течение 10 с при 2000°. В приведенных 
условиях характеристическое количество висмута составляло 2 • 1 O - 1 0 г, 
а в и н т е р в а л е определяемых с о д е р ж а н и й ( 1 • 1 O - 9 — 1 • 1 O - 7 г) величина 
относительного стандартного отклонения Sr р а в н я л а с ь 0 ,05—0,11. 

Известно [12], что висмут находится в соляно-кислых р а с т в о р а х при 
р Н 1 в форме ионов B i C I s - 2 и поэтому м о ж е т быть количественно сор­
бирован анионитами. В а ж н о й характеристикой процесса я в л я е т с я кине­
тика сорбции. Из рис. 1 видно, что в течение 20 мин сорбция висмута 
на анионитах обоих типов достигает предельного значения . Остаточное 
с о д е р ж а н и е висмута в маточном растворе определяли после его 30-крат­
ного концентрирования у п а р и в а н и е м и последующим определением ме­
тодом AAC с электротермической атомизацией . Т а к и м о б р а з о м , было 
установлено , что сорбция висмута на анионитах в течение 20 мин при 
д а н н ы х условиях опыта составляет 97—99 %. 

В исследованном д и а п а з о н е концентраций п о г л о щ а т е л ь н а я способ­
ность ( абсорбция) пропорциональна с о д е р ж а н и ю висмута в р а с т в о р е 
(рис. 2 ) . К а к указывалось , масса вводимого в колонку анионита со-
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с т а в л я л а 0,2 г, а масса пробы, п о м е щ а е м о й в электротермическую гра ­
фитовую печь, 0,005—0,010 г. Необходимо было установить равномер­
ность р а с п р е д е л е н и я висмута в массе введенного в колонку ионита. И з 
результатов, представленных в таблице , следует, что сорбция висмута 
на анионитах обеих марок осуществляется равномерно (при п~1 Sr 

не п р е в ы ш а е т 0 ,1) . Это обстоятельство д е л а е т необязательным 1 0 0 % -
ное флотационное извлечение носителя . Д л я а н а л и з а достаточно отоб­
рать л и ш ь часть введенного в колонку ионита, з н а я его н а ч а л ь н у ю 
массу. 

Рис. 1. Кинетика сорбции висмута (А) анионитами ЭДЭ-10П (1) и АВ-17-8 (2). 
Рис. 2. Зависимости сорбции пробы от концентрации висмута в растворе: / — ЭДЭ-10П; 
2 — АВ-17-8. Масса анионита, помещаемого в колонку, 0,200 г, в графитовую печь — 
0,010 г. 

Изучение воспроизводимости результатов эксперимента п о к а з а л о , 
что относительное стандартное отклонение Sr при п—1 и р = 0,95 не 
п р е в ы ш а е т 0,99. Б ы л а исследована во зм о ж но сть флотационного кон­
центрирования висмута на ионитах в присутствии 10 4 —-10 5 -кратных из­
бытков меди и цинка . П р и этом закономерности флотационного извле­
чения и атомно-абсорбционного определения висмута практически не 
менялись . Это обстоятельство дает в озмо ж н о сть определять микросо­
д е р ж а н и е висмута в с п л а в а х на основе меди и цинка без п р е д в а р и ­
тельного отделения матрицы. 

К о э ф ф и ц и е н т концентрирования висмута К в данных опытах опре-

д е л я л и из соотношения К~~~^~> г Д е / " — масса раствора , з а л и в а е м о г о 

в колонку , г; т — масса введенного в колонку ионита, г; р — отношение 
массы ионита, помещенного в графитовую печь к массе ионита, введен­
ного в колонку . Если по условиям опыта M=500 г; т = 0 , 2 г и р = 

Равномерность распределения висмута в массе анионита (0,2 г), помещенного 
в колонку 

Номер пробы п 

Авионит C - I O - 3 . Авионит 
мкг/мл 1 2 3 4 5 в 7 

эдэ-юп 8,0 0,141 0,145 0,150 0,148 0,155 0,153 0,149 
7 ,5 0,131 0,125 0,136 0,131 0,129 0,134 0,128 
6 ,5 0,104 0,109 0,115 0,112 0,108 0,111 0,105 

АВ-17-8 9,0 0,173 0,172 0,190 0,185 0,187 0,177 0,174 
8,0 0,171 0,158 0,165 О.ГбЗ 0,159 0 ,166 0,163 
7 ,5 0,131 0,128 0,127 0,133 0,130 0 ,128 0,125 

П р и м е ч а н и я . Масса пробы ионита, помещаемой в графитовую печь, 0,010 г; С — 
исходная концентрация висмута в растворе. 
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= 0,050, то K= 125. Увеличение коэффициента концентрирования м о ж е т 
быть достигнуто уменьшением массы ионита, вводимого в колонку д л я 
осуществления сорбции, увеличением объема о б р а б а т ы в а е м о г о раство­
ра или навески ионита, помещаемого в графитовую печь а т о м и з а т о р а . 

П о н а ш е м у мнению, применение ионитов в качестве носителей при 
флотационном концентрировании имеет р я д преимуществ перед ис­
п о л ь з о в а н и е м процесса с о о с а ж д е н и я микроэлементов н а гидроксидах , 
с у л ь ф и д а х и других о с а д к а х с последующей их флотацией . П р и исполь­
зовании в качестве носителей ионитов не требуются высокочистые ре­
активы, необходимые д л я о с а ж д е н и я и последующего растворения осад­
ка , в о з м о ж н а работа в широком д и а п а з о н е р Н среды, в том числе и в 
кислых средах . Нет необходимости в полном флотационном извлечении 
носителя из раствора . П р и м е н е н и е в качестве а н а л и з а т о р а A A C с элек­
тротермической атомизацией пробы позволяет добиться большей чувст­
вительности определения . 

Флотационное концентрирование микроэлементов на мелкодисперс­
ных ионитах удобно проводить в полевых условиях , поскольку аппа­
р а т у р н о е оформление эксперимента достаточно простое, а полученный 
концентрат несложно х р а н и т ь и транспортировать . П р и концентриро­
вании могут быть использованы методы флотационного р а з д е л е н и я сме­
си ионитов, р а з р а б о т а н н ы е ранее Г13]. Е щ е более широкие возможности 
д л я флотационного концентрирования определенных ионов или групп 
ионов о т к р ы в а е т применение мелкодисперсных комплекситов . 
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