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Èññëåäîâàíî ïðèìåíåíèå âîäíîé ðàññëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìû àíòèïèðèí — ñóëüôîñàëè-

öèëîâàÿ êèñëîòà — âîäà â öåëÿõ ñåëåêòèâíîãî âûäåëåíèÿ ìàêðî- è ìèêðîêîëè÷åñòâ

ñêàíäèÿ äëÿ åãî ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ. Ïðåäëàãàåìàÿ ýêñòðàêöèîííàÿ ñèñòåìà

èñêëþ÷àåò ïðèìåíåíèå òîêñè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé. ×òîáû îöåíèòü âîç-

ìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ òàêèõ ñèñòåì äëÿ ýêñòðàêöèè èîíîâ ìåòàëëîâ, ïðîâåäåí àíàëèç

ñîñòàâà è ñâîéñòâ îðãàíè÷åñêîé ôàçû îáúåìîì îò 1,2 äî 2,0 ìë, êîòîðàÿ âîçíèêàåò â ðåçó-

ëüòàòå ðàññëàèâàíèÿ âîäíîé ôàçû, ñîäåðæàùåé àíòèïèðèí è ñóëüôîñàëèöèëîâóþ êèñ-

ëîòó. Óñòàíîâëåíû íåîáõîäèìûå óñëîâèÿ äëÿ îáðàçîâàíèÿ òàêîé ôàçû: íàëè÷èå íåîðãà-

íè÷åñêèõ âûñàëèâàòåëåé, ó÷àñòèå âîäû, îïòèìàëüíîå ñîîòíîøåíèå àíòèïèðèíà è ñóëü-

ôîñàëèöèëîâîé êèñëîòû, êîòîðîå ñîñòàâëÿåò 2:1 ïðè êîíöåíòðàöèÿõ 0,6 è 0,3 ìîëü/ë â

îáúåìå âîäíîé ôàçû 10 ìë. Ïîëó÷åííàÿ ôàçà, ñîñòîÿùàÿ èç ñóëüôîñàëèöèëàòà àíòèïè-

ðèíèÿ, ñâîáîäíîãî àíòèïèðèíà è âîäû, êîëè÷åñòâåííî èçâëåêàåò ìàêðî- è ìèêðîêîëè÷å-

ñòâà ñêàíäèÿ ïðè pHðàâí = 1,54. Â ýòèõ óñëîâèÿõ íå ýêñòðàãèðóþòñÿ ìàêðî- è ìèêðîêîëè-

÷åñòâà èòòðèÿ, òåðáèÿ, ëàíòàíà, èòòåðáèÿ è ãàäîëèíèÿ, ÷òî è ïîçâîëèëî ðàçðàáîòàòü ñïî-

ñîá ñåëåêòèâíîãî âûäåëåíèÿ ñêàíäèÿ èç îñíîâ, ñîäåðæàùèõ óêàçàííûå ÐÇÝ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àíòèïèðèí; ñóëüôîñàëèöèëîâàÿ êèñëîòà; âîäà; ñêàíäèé; ðàññëàèâà-

íèå; ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ; ñóëüôàò íàòðèÿ; èòòðèé; ëàíòàí; òåðáèé; èòòåðáèé; ãàäîëè-

íèé; ìàêðîêîìïîíåíòû.
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The possibility of using an aqueous stratified system of antipyrine — sulfosalicylic acid — water for the

selective isolation of scandium macro- and microquantities for subsequent determination is studied.

The proposed extraction system eliminates the usage of toxic organic solvents. The organic phase with

a volume of 1.2 to 2.0 ml, resulting from delamination of the aqueous phase containing antipyrine and

sulfosalicylic acid is analysed to assess the possibility of using such systems for metal ions extraction.

Condition necessary for the formation of such a phase were specified: the ratio of the initial compo-

nents, their concentration, presence of inorganic salting out agents. The optimum ratio of antipyrine to

sulfosalicylic acid is 2:1 at concentrations of 0.6 and 0.3 mol/liter in a volume of the aqueous phase of

10 ml. The obtained phase which consists of antipyrinium sulfosalicylate, free antipyrine and water,

quantitatively extracts macro- and microquantities of scandium at pH = 1.54. Macro- and microquan-

tities of yttrium, terbium, lanthanum, ytterbium and gadolinium are not extracted under the afore-

mentioned conditions thus providing selective isolation of scandium from the bases containing yttri-

um, ytterbium, terbium, lanthanum, and gadolinium.

Keywords: antipyrine; sulfosalicylic acid; water; scandium; delamination; extraction degree; sodium

sulfate; yttrium; lanthanum; terbium; ytterbium; gadolinium; macrocomponents.

Õàðàêòåðíîé îñîáåííîñòüþ êëàññè÷åñêîé ýêñ-

òðàêöèè «æèäêîñòü – æèäêîñòü» ÿâëÿåòñÿ ïðèìå-

íåíèå ëåãêîëåòó÷èõ, ïîæàðîîïàñíûõ è íåðåäêî

òîêñè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé. Â äàí-
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íîé ðàáîòå ïðåäëàãàåòñÿ äðóãîé âàðèàíò ýêñòðàê-

öèè — ïðèìåíåíèå âîäíûõ ðàññëàèâàþùèõñÿ

ñèñòåì áåç îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåëÿ íà îñíîâå

àíòèïèðèíà (ÀÏ) è ñóëüôîñàëèöèëîâîé êèñëîòû

(ÑÑÊ) äëÿ ýêñòðàêöèè êàòèîíîâ ìåòàëëîâ [1 – 7].

Íåîáõîäèìûì óñëîâèåì äëÿ îáðàçîâàíèÿ îðãàíè-

÷åñêîé ôàçû (ÎÔ) â îáúåìå, äîñòàòî÷íîì äëÿ

ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé, ÿâëÿåòñÿ ñîîòíîøåíèå êîí-

öåíòðàöèé èñõîäíûõ îðãàíè÷åñêèõ îñíîâàíèÿ è

êèñëîòû. Äëÿ íàõîæäåíèÿ îïòèìàëüíîé îáëàñòè

ðàññëàèâàíèÿ â ñèñòåìå H2O – ÀÏ – ÑÑÊ íàìè

èññëåäîâàíû ïÿòü ñå÷åíèé, èñõîäÿùèõ èç âåðøè-

íû òðåóãîëüíèêà — ÑÑÊ íà ñòîðîíó ÀÏ – H2O

â òî÷êè ñ ñîîòíîøåíèåì ýòèõ êîìïîíåíòîâ (% ìàññ.)

50:50; 40:60; 30:70; 20:80 è 10:90 (ðèñ. 1).

Ðàññëàèâàþùàÿñÿ ñèñòåìà èçó÷åíà â êîí-

öåíòðàöèîííîé îáëàñòè ïî ÑÑÊ äî 30 % ìàññ.

Îáëàñòü ðàññëàèâàíèÿ ïðåäñòàâëåíà äëèííîé è

óçêîé ïîëîñîé âäîëü ñå÷åíèÿ, âûõîäÿùåãî èç âåð-

øèíû òðåóãîëüíèêà, îòâå÷àþùåé âîäå, íà ñòîðî-

íó ñ ñîîòíîøåíèåì ÀÏ:ÑÑÊ = 60:40 % ìàññ.

Âåðõíÿÿ âîäíàÿ ôàçà áåñöâåòíà, à íèæíÿÿ,

îáðàçîâàííàÿ íàñûùåííûìè ðàñòâîðàìè ÀÏ è

ÑÑÊ (ÎÔ), ÿâëÿåòñÿ áîëåå âÿçêîé è îêðàøåíà

â áëåäíî-æåëòûé öâåò. Äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé

ýêñòðàêöèè, ïî íàøåìó ìíåíèþ, áîëåå ýôôåê-

òèâíû ðàñòâîðû, ñîäåðæàùèå îò 45 äî 90 % âîäû,

îò 35 äî 9 % ÀÏ è îò 17 äî 1 % ÑÑÊ. Ïðè ýòîì

ïðîèñõîäèò ðàññëàèâàíèå âîäíîé ñèñòåìû è

îáðàçîâàíèå äîñòàòî÷íîãî äëÿ àíàëèòè÷åñêèõ

öåëåé îáúåìà ÎÔ. Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî âîä-

íàÿ ôàçà ïîñëå ðàññëîåíèÿ ñîäåðæèò äî 65 % âçÿ-

òîãî ÀÏ è äî 80 % ÑÑÊ.

Â îáëàñòè ðàññëàèâàíèÿ ïîñòðîåíû íîäû, êî-

òîðûå íàïðàâëåíû â ñòîðîíó òðåóãîëüíèêà ÀÏ —

ÑÑÊ, ÷òî ïðåäïîëàãàåò õèìè÷åñêîå âçàèìî-

äåéñòâèå ìåæäó îñíîâíûìè êîìïîíåíòàìè. ÀÏ

ïðîÿâëÿåò ñâîéñòâà îðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíèÿ,

à ÑÑÊ — êèñëîòíûå, èìåÿ â ñâîåì ñîñòàâå òðè

äèññîöèèðóþùèèå ãðóïïû.

Â ñâÿçè ñ ýòèì ÀÏ è ÑÑÊ ñêëîííû îáðàçî-

âûâàòü îäíîêèñëîòíóþ ñîëü ñóëüôîñàëèöèëàòà

àíòèïèðèíèÿ, êîòîðàÿ âûäåëÿåòñÿ â ñàìîñòîÿ-

òåëüíóþ îðãàíè÷åñêóþ ôàçó:

Ïðè÷èíîé îáðàçîâàíèÿ îðãàíè÷åñêîé ôàçû

ÿâëÿåòñÿ âûñîêàÿ êîíöåíòðàöèÿ ÀÏ è ÑÑÊ â ìà-

ëîì îáúåìå ÎÔ (1,2 – 1,8 ìë), âçàèìîäåéñòâèå

ìåæäó íèìè ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ íîâîãî õè-

ìè÷åñêîãî ñîåäèíåíèÿ. ÎÔ ñîäåðæèò îïðåäåëåí-

íîå êîëè÷åñòâî âîäû, îáåñïå÷èâàþùåé ïðîòåêà-

íèå õèìè÷åñêîé ðåàêöèè [1, 2, 8 – 10].

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïðè àíòèáàòíûõ

ñîîòíîøåíèÿõ ÀÏ è ÑÑÊ (ìåòîä èçîìîëÿðíûõ ñå-

ðèé) ïîêàçàëè, ÷òî ïðè îáúåìå âîäíîé ôàçû

10 ìë ìàêñèìàëüíûé îáúåì íèæíåé îðãàíè÷å-

ñêîé ôàçû îáåñïå÷èâàåò ñîîòíîøåíèå ÀÏ è ÑÑÊ,

ðàâíîå 2:1 (VÎÔ = 1,2 ìë) [2], ïîýòîìó âûáðàííûå

çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèé êîìïîíåíòîâ ñîñòàâëÿþò

0,6 è 0,30 ìîëü/ë ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì çíà-

÷åíèå pHðàâí âîäíîé ôàçû ñîñòàâëÿåò 1,54. Ïîëó-

÷åííàÿ ÎÔ ïîçâîëèëà ýôôåêòèâíî èçâëå÷ü

0,01 ìîëü/ë èîíîâ Fe (III), Bi (III), V (V) èç âîä-

íûõ ðàñòâîðîâ. Äîñòîèíñòâîì ÎÔ ÿâëÿåòñÿ åå õî-

ðîøàÿ âîäîðàñòâîðèìîñòü, ÷òî èñêëþ÷àåò ñòàäèè

ðåýêñòðàêöèè ïðè àíàëèçå. Íåëüçÿ íå îòìåòèòü è

òîò ôàêò, ÷òî ðàññëàèâàíèå âîäíîé ñèñòåìû è èç-

âëå÷åíèå èîíîâ ìåòàëëîâ ïðîèñõîäÿò îäíîâðå-

ìåííî, ò.å. ýòî îäíîñòóïåí÷àòûé ïðîöåññ.

Óâåëè÷åíèå îáúåìà ÎÔ ïðè âûáðàííûõ çíà-

÷åíèÿõ êîíöåíòðàöèé ÀÏ è ÑÑÊ ìîæåò áûòü

äîñòèãíóòî çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ âûñàëèâàòåëåé

(Na2SO4, (NH4)2SO4, NaCl, KCl): ÷åì áîëüøåé

âûñàëèâàþùåé ñïîñîáíîñòüþ è ýíåðãèåé ãèäðà-

òàöèè îáëàäàåò íåîðãàíè÷åñêàÿ ñîëü, òåì áîëüøå

áóäåò îáúåì ÎÔ [8 – 11].

Ïîñêîëüêó âîäà èãðàåò ñóùåñòâåííóþ ðîëü

â ïðîöåññå ôàçîîáðàçîâàíèÿ, òî åå îïðåäåëÿëè

â ñîñòàâå ÎÔ ñ ïîìîùüþ àíàëèçàòîðà âëàæíîñòè

Ohans MB 35 è ìåòîäîì ñèíõðîííîãî òåðìè÷åñêî-

ãî àíàëèçà (ÑÒÀ), àíòèïèðèí — ïî ìåòîäó ß. Ïå-

ðåëüìàíà [12], ÑÑÊ — êèñëîòíî-îñíîâíûì òèòðî-

âàíèåì.

Îêàçàëîñü, ÷òî ïðè ñîîòíîøåíèè êîìïîíåí-

òîâ â âîäíîé ôàçå ÀÏ:ÑÑÊ = 0,60:0,30 ìîëü/ë

(2:1) èõ ñîäåðæàíèå â ÎÔ (áåç âûñàëèâàòåëÿ)

ñîñòàâëÿëî: ÀÏ — 44,8; ÑÑÊ — 25,5; H2O —
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ÑÑÊ, % ìàññ.

ÀÏ, % ìàññ. H O, % ìàññ.2
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29,6 % ìàññ., à â ïðèñóòñòâèè Na2SO4 (1,0

ìîëü/ë) — 50,2; 28,4 è 21,3 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåí-

íî, îáúåì ÎÔ óâåëè÷èëñÿ ñ 1,2 äî 2,0 ìë. Ïðèâå-

äåííûå äàííûå îòâå÷àþò ñëåäóþùåìó ñîîòíî-

øåíèþ êîìïîíåíòîâ â îðãàíè÷åñêîé ôàçå, ïîëó-

÷åííîé áåç âûñàëèâàòåëÿ: ÀÏ:ÑÑÊ:H2O =

= 2,04:1,00:14,06. Â ïðèñóòñòâèè Na2SO4 ýòî ñî-

îòíîøåíèå èçìåíÿåòñÿ òîëüêî ïî êîëè÷åñòâó

âîäû — 2,05:1,00:9,08. Òàêèì îáðàçîì, ÎÔ, ïîëó-

÷åííàÿ â ïðèñóòñòâèè âûñàëèâàòåëÿ è ÑÑÊ, ñî-

äåðæèò ìåíüøåå êîëè÷åñòâî âîäû, ÷åì áåç íåãî.

Â óêàçàííîé ñèñòåìå èññëåäîâàíà ýêñòðàêöèÿ

ìàêðîêîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ, èòòðèÿ è ðÿäà ðåäêîçå-

ìåëüíûõ ýëåìåíòîâ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â ñèñòåìå

ÀÏ – ÑÑÊ – H2O êðèâàÿ ýêñòðàêöèè Sc (III) ïðî-

õîäèò ÷åðåç ìàêñèìóì (94 %) ïðè pH = 1,54

(ðèñ. 2).

Óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè èîíîâ âîäîðîäà

èëè ââåäåíèå ãèäðîêñèä-èîíîâ â ñèñòåìó óìåíü-

øàåò èçâëå÷åíèå Sc. Ïî õàðàêòåðó çàâèñèìîñòè

E(Sc) – pH êðèâàÿ ýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ (III) áëèç-

êà ê òàêîâûì ïðè èçâëå÷åíèè êîìïëåêñîâ âíå-

äðåíèÿ äèàíòèïèðèëìåòàíîì â õëîðîôîðì [13].

Çíà÷åíèå pH ïîëóýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ (III) äî-

ñòèãàåòñÿ ïðè C(H2SO4) = 0,19 ìîëü/ë. Èçâëå÷å-

íèå ñêàíäèÿ (III) ñòàíîâèòñÿ êîëè÷åñòâåííûì

ïðè C(Na2SO4) = 0,5 ìîëü/ë.

Â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ èçâëå÷åíèÿ ñêàí-

äèÿ (III) ïîñòðîåíà èçîòåðìà åãî ýêñòðàêöèè

(ðèñ. 3), êîòîðóþ ìîæíî ðàçäåëèòü íà äâà ó÷àñò-

êà. Òàíãåíñ óãëà íàêëîíà çàâèñèìîñòè lg C(Sc)î –

– lg C(Sc)â â èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé Sc (ÂÔ)

0,01 – 0,08 ìîëü/ë áëèçîê ê 1, ÷òî ïðåäïîëàãàåò

èçâëå÷åíèå ñêàíäèÿ â âèäå ìîíîÿäåðíîãî êîì-

ïëåêñà. Íàñûùåíèå îðãàíè÷åñêîé ôàçû èîíàìè

Sc3+ íàñòóïàåò ïðè åãî êîíöåíòðàöèè â âîäíîé

ôàçå �0,32 ìîëü/ë, ïðè ýòîì â ÎÔ ïåðåõîäèò

0,26 ìîëü/ë ñêàíäèÿ.

Ïîñêîëüêó ñêàíäèé (III), êàê è òðåõçàðÿäíûå

êàòèîíû ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ, íå îáðàçóåò

êîìïëåêñíûõ àíèîíîâ ñ ãàëîãåíèä-, òèîöèàíàò-,

íèòðàò è íèòðèò-èîíàìè, òî ñëåäîâàëî îæèäàòü

åãî ýêñòðàêöèþ â ñèñòåìå ÀÏ – ÑÑÊ – H2O â âèäå

êîìïëåêñîâ âíåäðåíèÿ èëè ñìåøàííûõ êîìïëåê-

ñîâ ñ ÀÏ è ÑÑÊ.

Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå, ÷òî ñêàíäèé ñ

Ê× = 6 íå îáðàçóåò êîìïëåêñíûõ àíèîíîâ, òî

ìîæíî äîïóñòèòü èçâëå÷åíèå ñìåøàííîãî ÂÊÑ â

ðàññëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìå â âèäå áèÿäåðíîãî

êîìïëåêñà:

Ïîñêîëüêó ñêàíäèé â ïðèðîäå ÷àñòî âñòðå÷à-

åòñÿ ñîâìåñòíî ñ èòòðèåì, ïðåäñòàâëÿëî èíòåðåñ

èçó÷èòü åãî ýêñòðàêöèþ â ïðèñóòñòâèè èòòðèÿ è

ðÿäà ÐÇÝ èòòðèåâîé ïîäãðóïïû, ïðèìåíÿåìûõ â

ñêàíäèéñîäåðæàùèõ ñïëàâàõ. Ýêñïåðèìåíòàëüíî

óñòàíîâëåíî, ÷òî â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ êîëè-

÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ ñêàíäèÿ íå ýêñòðàãèðó-

þòñÿ èòòðèé, à òàêæå òåðáèé, èòòåðáèé, ëàíòàí è

ãàäîëèíèé. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïðåäëîæåí ñåëåêòèâ-

íûé ñïîñîá ýêñòðàêöèîííîãî âûäåëåíèÿ ìàêðî-

êîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ (III) äëÿ åãî êîìïëåêñîíîìåò-

ðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ.

Ìåòîäèêà âûäåëåíèÿ è îïðåäåëåíèÿ. Â äåëè-

òåëüíóþ âîðîíêó íà 50 ìë ââîäèëè ðàñòâîðû ÀÏ

è ÑÑÊ ñ êîíöåíòðàöèåé 2 ìîëü/ë (3,00 è 1,50 ìë

ñîîòâåòñòâåííî), àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð, ñîäåð-

æàùèé 0,45 – 3,00 ã/ë ñêàíäèÿ (III) â 0,5 Ì H2SO4,

è íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî ùåëî÷è äëÿ íåéòðàëè-

çàöèè êèñëîòû. Â êà÷åñòâå âûñàëèâàòåëÿ ââîäè-

ëè 1,0 ìîëü/ë ñóëüôàòà íàòðèÿ è äîâîäèëè îáùèé

îáúåì âîäíîé ñèñòåìû äî 10 ìë äèñòèëëèðîâàí-

íîé âîäîé. Äåëèòåëüíóþ âîðîíêó âñòðÿõèâàëè â

òå÷åíèå 5 ìèí, ÷òî äîñòàòî÷íî äëÿ ïîëíîãî ðàñ-
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ 1 · 10–4 ìîëü
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ñëîåíèÿ è èçâëå÷åíèÿ ñêàíäèÿ îäíîêðàòíîé ýêñ-

òðàêöèåé.

Ïîñëå ðàññëàèâàíèÿ îðãàíè÷åñêóþ ôàçó

êîëè÷åñòâåííî îòäåëÿëè è îïðåäåëÿëè ñêàí-

äèé ïðÿìûì òèòðîâàíèåì ðàñòâîðîì ÝÄÒÀ

(0,025 ìîëü/ë) ïðè pH = 2,02 ñ èíäèêàòîðîì êñè-

ëåíîëîâûì îðàíæåâûì [14]. Íåîáõîäèìîå çíà÷å-

íèå pH ñîçäàâàëè ââåäíèåì 5,0 ìë àöåòàòíîãî áó-

ôåðíîãî ðàñòâîðà. Èçìåíåíèå îêðàñêè â òî÷êå ýê-

âèâàëåíòíîñòè ôèêñèðîâàë ôîòîìåòðè÷åñêèé

ñåíñîð DP5 Phototrode ïðè 520 íì. Ïðåäâà-

ðèòåëüíî çàäàâàëè ðåæèì òèòðîâàíèÿ (äî òî÷êè

ýêâèâàëåíòíîñòè), ñêîðîñòü ïåðåìåøèâàíèÿ

(30 ìèí–1), øàã äîçèðîâàíèÿ òèòðàíòà (0,04 ìë) è

ïîðîãîâîå çíà÷åíèå (120 ìÂ/ìë). Ñ ïîìîùüþ

ôîòîòðîäà ôèêñèðîâàëè çàâèñèìîñòü ïîòåíöèàëà

îò îáúåìà ââåäåííîãî òèòðàíòà, ïîëó÷àëè ïåðâóþ

ïðîèçâîäíóþ êðèâîé òèòðîâàíèÿ è àâòîìàòè÷å-

ñêè èäåíòèôèöèðîâàëè òî÷êó ýêâèâàëåíòíîñòè.

Ðåçóëüòàòû êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-

íèÿ èîíîâ ñêàíäèÿ ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Êàê ñëåäóåò èç òàáëèöû, çíà÷èòåëüíûå êîëè-

÷åñòâà ñîëåé èòòðèÿ, òåðáèÿ, èòòåðáèÿ, ëàíòàíà è

ãàäîëèíèÿ íå ìåøàþò ñåëåêòèâíîìó è êîëè÷å-

ñòâåííîìó âûäåëåíèþ (4,50 – 30,00 ìã) ñêàíäèÿ.

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íàõîäèò-

ñÿ â ïåðåäåëàõ 0,012 – 0,018.

Àíàëèç òàáëåòêè ñêàíäèé-èòòðèåâîãî îê-

ñàëàòíîãî ïðîèçâîäñòâà. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ òàêîé

òàáëåòêè ïðîâîäèëîñü âñêðûòèå òîðòâåéòèòà

ñïëàâëåíèåì ñî ùåëî÷üþ ñ äàëüíåéøèì âûùåëà-

÷èâàíèåì è îñàæäåíèåì îêñàëàòà ïðè îïðåäåëåí-

íûõ óñëîâèÿõ. Â ðàçíûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ ñõåìàõ

ïîëó÷åíèÿ îêñèäà ñêàíäèÿ, êàê ïðàâèëî, âûäåëÿ-

þò òðè ýòàïà: 1) âñêðûòèå ðóäû; 2) ïîëó÷åíèå

òåõíè÷åñêîãî îêñèäà ñêàíäèÿ (èëè áîãàòîãî ñêàí-

äèåì êîíöåíòðàòà); 3) î÷èñòêà â öåëÿõ ïîëó÷åíèÿ

÷èñòîãî (>99 %) îêñèäà [15].

Íàìè ïðîâåäåí àíàëèç òðåòüåãî ýòàïà ïðè

ïîëó÷åíèè ÷èñòîãî îêñèäà ñêàíäèÿ. Òàáëåòêà ñî-

äåðæàëà 13,1 % ñêàíäèÿ, 62,1 % èòòðèÿ, ñîäåð-

æàíèå îáíàðóæåííûõ ïðèìåñåé íå ïðåâûøàëî

3,56 ìêã/ã ïðîáû (0,0004 %).

Ðàçëîæåíèå íàâåñîê èçìåëü÷åííîãî îáðàçöà

ìàññîé 50,0, 52,2 è 53,1 ìã ïðîâîäèëè â 10,0 ìë

êîíöåíòðèðîâàííîé HNO3, èñïîëüçóÿ ëàáîðàòîð-

íóþ ìèêðîâîëíîâóþ ñèñòåìó çàêðûòîãî òèïà äëÿ

âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ïîäãîòîâêè ïðîá Mars 5.

Äàâëåíèå â ãåðìåòè÷íûõ ñîñóäàõ ñîñòàâëÿëî

1,17 ÌÏà; òåìïåðàòóðà ñìåñè — 200° C. Ðàçëîæå-

íèå ïðîòåêàëî â òå÷åíèå 25 ìèí. Äàëåå ñîäåðæè-

ìîå àâòîêëàâîâ êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â ìåð-

íóþ êîëáó íà 100,0 ìë.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñâåäåíèé îá îáùåì ýëåìåíò-

íîì ñîñòàâå òàáëåòîê ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîä-

ñòâà èõ ïðîàíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ èñïîëüçîâàëè Internal Standard Mix

(Agilent Part Number: 5183-4681); Initial calibra-

tion verification standard (Agilent Part Number:

5183-4682). Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñëåäóþùèå

(ìêã/ã): Al — 0,336; Cr — 0,062; Mg — 0,036; Ba —

0,071; Fe — 0,045; Mn — 0,018; Ca — 1,094; K —

0,156; Mo — 0,116; Na — 1,341; Tb — 0,177; Pb —

0,034; V — 0,070; Sc — 1,31 · 105; Y — 6,21 · 105

(n = 3).

Êàê è ïðåäïîëàãàëîñü, îñíîâíûìè êîìïîíåí-

òàìè ÿâëÿþòñÿ ñêàíäèé è èòòðèé. Çíà÷åíèÿ èõ

êîíöåíòðàöèé èìåþò îäèí ïîðÿäîê, äðóãèå íàé-

äåííûå ýëåìåíòû ñîäåðæàòñÿ â îáðàçöå â çíà÷è-

òåëüíî ìåíüøèõ êîëè÷åñòâàõ.

Ýêñòðàêöèþ êîìïîíåíòîâ â ðàññëàèâàþùåéñÿ

ñèñòåìå ÀÏ – ÑÑÊ – H2O ïðîâîäèëè â îïòèìàëü-

íûõ äëÿ èçâëå÷åíèÿ óñëîâèÿõ (ÀÏ:ÑÑÊ = 2:1,

Vâô = 10,0 ìë, pH 1,5 – 2,0, âûñàëèâàòåëü —

Na2SO4) ïî îïèñàííîé ñõåìå, à àíàëèç — ìåòîäîì

êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ (C(ÝÄÒÀ) =

= 0,01 ìîëü/ë), ïîñêîëüêó êîëè÷åñòâà ìåòàëëîâ â

òàáëåòêå ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîäñòâà äëÿ

ýòîãî äîñòàòî÷íû (òàáë. 2).

Ñêàíäèé êîëè÷åñòâåííî ïåðåõîäèò â ÎÔ ðàñ-

ñëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìû, à èòòðèé îñòàåòñÿ â âîä-

íîé ôàçå. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ

ñêàíäèÿ â âîäíîé ôàçå è èòòðèÿ â îðãàíè÷åñêîé

âíîâü âîñïîëüçîâàëèñü ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.

Îïòèìàëüíûì äëÿ ýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ ÿâëÿ-

åòñÿ äèàïàçîí pH 1,5 – 2,0. Ïîñêîëüêó èòòðèé êàê

áîëåå îñíîâíûé èîí ìåòàëëà â ýòîì äèàïàçîíå íå
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ Y, La, Tb, Yb, Gd

(C(ÀÏ) = 0,60; C(ÑÑÊ) = 0,30; C(Na
2
SO

4
) = 1,0 ìîëü/ë, V

îáù
= 10,0 ìë, ë = 520 íì, n = 3; P = 0,95)

Ââåäåíî Íàéäåíî
S

r

Sc3+, ìã/10 ìë Y3+, Tb3+, ìã La3+, Yb3+, Gd3+, ìã Sc3+, ìã

4,50 8,90; 16,00 — 4,41 ± 0,12 0,015

7,50 8,90; 16,00 — 7,48 ± 0,19 0,014

11,25 — 13,90; 17,30; 7, 85 11,23 ± 0,24 0,012

15,00 17,80; 23,95 — 14,96 ± 0,38 0,014

18,75 — 20,85; 8,65; 15,70 18,70 ± 0,62 0,018

30,00 17,80; 23,95 — 29,97 ± 0,94 0,017



èçâëåêàåòñÿ, ñòàíîâèòñÿ âîçìîæíûì èõ ýôôåê-

òèâíîå ðàçäåëåíèå.

Ðåçóëüòàòû òàêæå áûëè ïîäòâåðæäåíû àòîì-

íî-ýìèññèîííûì àíàëèçîì ñ ïðèìåíåíèåì ñïåê-

òðîìåòðà ÄÔÑ-458. Â ïîëó÷åííûõ ñïåêòðàõ îðãà-

íè÷åñêîé ôàçû îòñóòñòâóþò ñàìûå ÷óâñòâèòåëü-

íûå ëèíèè èòòðèÿ, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì,

÷òî èòòðèé ïåðåõîäèò â îðãàíè÷åñêóþ ôàçó òîëü-

êî â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñêàíäèÿ è èòòðèÿ â òàáëåòêå ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîäñòâà (C(ÀÏ) = 0,60;

C(ÑÑÊ) = 0,30; C(Na
2
SO

4
) = 1,0 ìîëü/ë; V

îáù
= 10,0 ìë; ë = 520 íì; n = 3; P = 0,95)

Me3+ m íàâåñêè îáðàçöà, ã Íàéäåíî Me3+ â ÎÔ, ìã/ë S
r

Íàéäåíî Me3+ â ÂÔ, ìã/ë S
r

Sc3+ 0,2514 656,1 ± 15,7 0,013 2,29 · 10–3 —

Y3+ 9,71 · 10–4 — 3106,1 ± 79,9 0,014

«—» — ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó íå ïðîâîäèëè.




