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Titanium in solution of EDTA (Ethylenediaminetetraacetic acid) ySld^wie}Kiifine(k_ jeversiW^ 

polarographic waves. In this report, a p이천!pgraphic method for rapid determination of ^titanium 

in the Korean ilmenite was proposed. This polarographic method is based on the measurement of 

polarogram in the supporting electrolyte of EDTA. As the pH is increased the wave become more 

irreversible the diffusion current are diminished, and the half wave potential become more negative. 

In spite of the complication arising from numerous titanium species, in 0.2 M of EDTA, pH 6.3, 

the titanium waves are reproducible and analytically useful. In this medium titanium ion give well 

-defined reduction wave, and the half wave potential were —0.61 V vs 0旦으브헌

same time, the wave had 근 linear relationship between 버。concentration of titanium ion and the 

wave height. The Korean ilmenites were analyzed by this method and satisfactory results were 

obtained.

Polarograph 에 依한 分析方法을 利用하여 Ilmenite 鑛石에서 Titanium 을 定量함에 있어서 鑛石을 酸 

처리하여 그一 溶液을 機器에 提供함으로서 長時間 听要되는 在來의 分析方法을-海하여 迅沌定量을試圖하몄다.

먼저 各種의 支持電解質에 對하여 檢討하였으며 그 電解質에 對한 Titanium 波의 定R感度와 共存하는 

여러 km 이 Titanium 波에 미치는 영향에 對하여 살폈나.

本實驗에서의 支持電解質로서는 近來에 Chelatometryi)에서 많이 쓰이 는 EDTA (Disodium ethylenedia- 

mine tetraacetate)를 擇하였다,

支持電解質로서 의 EDTA 의 기 초액 組成은 0.2 M EDTA(pH=6) 가 最適임 을 알았다.

本支持電解質에서 Titanium 의 Polarograph ^7} 大端히 良好하고 pH 6.함에서 Ei/2 —— 0.61V v.s. S.C.

E.이며 또한 이 境遇에 濃度의 增加에 따라 波高가 比例하여 定量:分析의 可能性을 보여 주었다，

緖 言

Polarograph 依한 Titanium 의 粵〔動에 對해 서 

數種의 報文卜7 을 參照하여 서 몇 個의 支持電解質을 

取하여 Titanium 의 波에 關하여 살피고 이 分析方法 

으로 Ilmenite 鑛石中 微量의 Titanium 을 迅速 定 

最할 수 있는 方法에 對하여 檢討하였다

本實驗에 서 는 EDTA 를 支持電解質로 挥하였 으며 

Titanium 波에 對하여 檢討하여 본 結果 0.2 M EDT 

A 로 pH = 6 에 있어 서 良好한 波를 얻었으므로 Tita-
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nium 의 定量에 利用하였으며 pH 値의 變化에 따른 

波에 對한 影響, 共存하는 金屬 이온이 波에 미치는 

影響 및 觀察結果 몇 가지를 報吿한다

技 置 및 試 藥

A.裝 置

島津 RP-2 型 自 記 Polarograph <• 使用하였으며 

實驗은 25士0.FC 의 恒溫槽內에서 行하였다. 溶存 酸 

素는 알카리 性 Pyrogallol 溶液에 通過시 켜 精製한 電 

解水素를 Cell 에 通하여 除去하였으며 , 電解瓶은 H
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型 C이1(飽和 汁汞電極對極)을 使用하였다,

滴下 電極의 持性은 0.2 M EDTA 溶液에 서 水銀住 

의 높이 55.40 cm, m = i.779mg/sec, t=4.65 sec/drop 

(0.75V에서 ) 밋 m* • t* =1.8%m/se(顼 (0.6V에서 ) 

이 다. pH 는 Beckman Model G pH Melei• 로 測定 

하였다.

B.試 藥

1) Titanium 標準溶液 : 1級試藥 TiO2 2g 을 

(NH4)2SO4 5 g 및 H2SO4 5 ml 와 混 育 融解後 

稀 H2SO4 lOQr시 에 용해 해서 500 ml 되 게 증류个로 

稀釋시켰으며 EDTA 溶液을 過量 넣고 Eriochrome 

Black 丁 를 指示藥으로 하여 Zn 溶液으로 逆滴定①하 

여 標定後 標準溶液으••로 貯藏했다.

2) EDTA 溶液 : EDTA 불 80°C 에 서 2時間 乾燥 

한 後 Desicater 에 서 充分히 冷却시 킨 것 을 格秤하 

여 중류수애 녹여 調製하엿다.

3) 其他 試藥은 Merck 製 特級試燹을 使用하였 나.

實 驗

A. EDTA支祷電解翼

Pecs(k"竺 登W- 再檢討치-더 同/状 专方"弾 

質로서 Q EDT..'\ 二*；長/： 笋! *； '「侦型과 汶 

高罚 關* 나.

F渔. 「"日 5二 3顷 같”; 买 涝;"「

广?I；疫시 波爲 매 子 U * 

모한 Pokr-cgr；；PL ;v-j :注如' V;* T나"" 

依한 卩의 定量 ]]

作하고 모 이 程度의 濃度에서는 Ti 의 良好한 波는 

언을수가 없었다. 그러므로 本實驗에서는 支持*:解質 

로서의 EDTA 濃度를 2X10TM 로 擇하였으며 이 

溶液內에서는 最大의 効果를 나타냈고 波型도 良好하 

게 나타났다. (Fig.2 參照)

cone.:사"A顼

1< PM 에 後한

0.2 M :n扫W解'「i게 있 5 人，b.l N NaOH 와 ().：' N 

毛或为 로시 prl 믈 成 箔하머 Polarogram 블 :无件핫[ 냐.

于 先 pH 定이 變化어! 따리- 서，：宀；打£位에 1玉 는: b； 

罂에 對하여 檢討하셔 보玲 Fig- S 에 •서 보슨 瞻외 无
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Fig. 1—Effect of EDTA concentration 財 the 

wave of Ee;，

그려나 M 覺度 以上。. 卖 IHLLFi 서느 •心 f 买 W 

加데 따라 二 涟의 注f 上"注 ‘二以 论H 심 나 同荷 

애 波高刀C하여 土、0 匸*"斗서 波"] 八살 長 

好한며 波，* 가장 놀 乙러 나 今' 蟲:主 裁 二 

25X10TN! 서】 서 부터 는 妾庆가 聲古로 減少히-기

5 牛渋 匝位가 pH 의 增加이 따라서 負側으로 •移動할 

을 보.녀 수 었 # pH 3-4 에 서 pH 5.2 까자 세 는 牛茲 

隹:位가 •堪하게 變하였으나 pH 5.9 에 서 pH 私，. 斗이 에 

시근 半位包-0 61V(v.s. S.C.l F한다.

-5-： 3. ■ ■- £： :顼丄占丄 云그卩*一다，* 甚한 半 

茲忒匚니 也广，보어 V"屬、"七

니-，Xi 值의 變化에 따른 菠高디 影響을 보면 

Fig. 4 게서 보는 바와 갚이 pH <：■■■-； 增加에 따라서 

發散竜流가 渐大 就少뇌 어감을 보.어 주며 pH 値갸
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燈遇애 擴散電流値가 Ilkovic equation11에 依하 하 

算에서도 좋은 結果를 읻었으므로 0.2 M EDTA 支 

持宦解質로 pH 6.3 에 서 Ti 의 定量이 可能하다.

4 Or

30.

Fig- 5—Calibration curve of Ti in 0.2M EDTA 

c 共存 이온의 影礬

—5 -0-5 -0-6 -0.7 -O.tCDAJ

Fig, 3—Effect of half w av e pc'teiitiai on pH

&5 以上이 되면 丁【技는 너〒 낲 叫 *二나 시 ,：： ■■ :; 

消失되다시피 딤专 보여 4■겄 3. 二넌녀! pH $9에 

서부터 pH 6.3 面浅에시는 新於心成의 矛:少는 口曷 

직 으며 pH 6.3 에 代 치記"，上는- E I 0.61V yq 

SCE. 이다. 宀

共序 金屬 이 온으로서 主로 FeR 瞞七 Cr", c교2+ 

Mt 面, Mg土 및 C的 等들 择하여 '各 이

온의 "心:를 定性的으로 檢討하였 다. Ti 渋보다 

前烟技适亍는 所記의 各 이 巳中 F®+와 C『 이며 後 

期 做'*：子는 Cr3* 이었다 나머지 各 이온들은 波가 

?타나지 않处으며 T】 波에 彭费을 수지 搖다. 妨 

占기은에 為하 定做인 檢사 結果 Fe아와 Cu와를 

, “ 다고 그지'' 金蜀 이 온■은 存慮핲 名焚가 없음을 

寸았土 Fe" 는 半疫*我가 E；=_0.35V\w S.C.] 

이 어서 Ti 没의 乍波電仕와 가깔나. 그러_口_工 f/ 

가 으直 I字在한 때는 미리 陰虫하여야 힌다_ Fe" 는

Ta비e 1 에서 보여주둣 5乂1（「3 扣（ 

晨実 以上에서 는 Ti 波에 크게 妨 字 

룰 하여 *!0，M 의 澀度에 서 枝 

同의 저의 40%가 ■減少된다. 또한 

C『 나 G『 도 若干의 妨害를 하나 

Ci『+는 5xiO-2M 以下에서는 仿•吾 

를 하지 않았다. 為히 Cr" 는 半波 

宛位가 Eg = -L33V v.s, S.C.E,이 

기 때 문이 波가 三宕하게 分趙되 a 

妨吿읙 念堕는 없다. 또한 鑛石中에 

存在하는 Cr" 의 策 与 强量이기 때

以上과 같。，pH 6.3 前後어为 사・二定位의 七「项⑴ 

第- 적고 또* °； PH 値 近方에서 决高의 유化도 曲 

히 적 다. 以上의 咋件데 시 Ti 의 渣戋데 따른 ；现으 

比에- 對한 檢玷的 "; 을 그리 니 Fig. 5 의 ->：■<- 거 언 

?• 그러 므로 °M UDTA 를 专择近解貿크 하여 Ti 

을 定量할 때 는 pH 릎 S.3 으로 調節하여 茸 한다. c；

문예 考贵할 必要가 없다. 二리하여 FN-만이 妨害를 

즈「느注 …:去方｝三으로는 爲敲华에 依한 方注, pH 調熊 

머 能한，战迸位의 分亲 方;三等°; 있g나 本實驗에 

心 =• AI 依한 還元活믈 拧 하b 四用호있』.

以極大波

沂 F亳殛세 갔어서의 這様反應은 位常 理思旳인 -
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Table [
Determination of Ti and Comparison with other Determination Method

Sample
No.

Taken 
(mg)

______ Found (mg) Found (%) Error C 以)
polarographi 

method
c gravimetric 

method
p 시죠 rographic 

method
gravimetric 

method
NBS 

Value(%)
polarographic 

method
gravimetric 

method
NBS

No. 349 500 14.81 14.79 2-96 亠 2.95 3.05 0.09 010A 500 70.0 69.0 14-0 13.8
B 500 50-0 50.0 10.0 10.0
C 500 84-0 82.0 16.8 16.4

Table |
Effect of Interfering Substance on Diffusion Current

Ion
Taken Cone. Diffusion Diife- F矽 

rence 
(%)

of Foreign 
ion(M)

Current of 
Ti-ion(/zA)

rence
(,")

f 1X10-4 2.41 0.01 0.41
5X10-3 2-40 0-02 0 82

Fe" IX 1()-2 2-30 0-12 4.95
5X10” 2.00 0-42 I7.£9
1x10 1 1.60 0-82 33.88

f 1 X 1(厂 2 2.41 0.01 0-41
5X10” 2-40" 0.02 0.82[
1X10T 2.30 0.12 495
1X io-2 2.42 — 一

IX io-1 2.41 0.01 0.41
Mn"' 1X10^2 242 — 一

1 X H)T 2.42 — —

Mg2+" lx 10'= 2.41 0.01 0.41
5")T 2-41 0.01 0.41

Al" ! 1 X 1(厂 2 2.41 0.01 0.41
t 5》이0너 2-40 002 0-82

CK•” ( 1X10^ 242 —
\ 5X10 어 241 0.01 041

*Standard wave of Ti
id=2.42*A pH=6-3 Ef=-0.61V v.s. S.C E.

流一電験曲線을 나타내지 않고 極大波가 생기는 境遇 

가 있 는데 本實驗에서 도 EDTA 의 濃度가 0.25 M. 에 

서 0.3 M 사이 의 範圍에서 若干의 極大波가 나타남으 

로 極大抑制劑로 0.02% Gelatine 을 添加하니 波型이 

正常的으로 되 나 擴散電流가 約 0.2% 減少하였다. 그 

러 나 0工 M EDTA 支持電解質에서는 極大波가 나타 

나지 않았다.

£.分析定量

韓國產 Ilmenite 鑛石中 品位가 낮은 試料를 取하 

여 150 mesh 裡斐로 .襲碎하여 lObC 에 서 2時間 乾 

燥後 秤量하여 標準法⑶에 依하여 酸盧理를 하였으며 

後期標準體添加法으로 Polarograph 에 依헤 測定하 

몄다• 本法의 誤差範圍를 檢討하기 爲하여 NBS,Nq. 
349 試料블 分析定量하여 重量分析方法과 比鮫하였 다.

& 言

Polarograph 使用하여 Ilmenite 鑛石中 微로의

Ti 을 定量 함에 았 어서 가장 適當한 條件은

1) 支持電解質로서 EDTA 의 濃度는 0.2 M 가 가장 

適當하다.

2) 本法에서는 極大抑制制외 添加가 必要 없다.

3) Fe3+ 以外의 金屬이 온은 妨害하지 않으므로 考 

慮할 必要가 없다.

4) 本法은 迅速定畳分析法으로서 重量分析法의 約 

10時間에 比하여 試料의 處理부터 始作하여 4時 

間이면 誤差 ±3%의 범위內에서 定量이 可能하 

다고 본다.
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