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ABSTRACT

Two methods for sepaiation of the impurities from bismuth metal have been found by the use of Dowex 

1x4, anion exchange resins. Tke first method is that Dowex 1x4 resins are packed into the two stage 
columns (height of under stage is 22 cm and upper stage is 3 cm, and diameter of columns are 1.5 cm), and 
the impurities of Pb( I), Ag( I ) and Cu( I) are separated by the eluent of 7.5M HC1 soln, Zn( I), Fe(H) 

by 0.5M HC1 solns, and Te (V) in the upper stage by 2MNaOH soln. Remained Au(l) in the upper stage 
is determined by the ignition with resins. The 2nd method is that for the separation of aU the. impurities 
simultaneously the same resins are packed into single stage columnfheight is 10 cm and diameter is 1, 5 cm), 
and all the impurities of Pb(H), Zn(心，Cu(I), Fe(H) and Ag( I ) are eluted by the eluent of 0.5M HC1 

soln. Separated impurities are determined by the colorimetry. -

要 約

Dowex 1x4 陰이온 交换樹脂를 二段階(높이: 下段 22 cm, 上段 3 cm,. 直徑 1.5 cm) 로 充塡하여 비스머스 金屬 

中에 들어 있는 不純物인 Pb(U), Ag(I), Cu(H)를 7.5M 鹽酸으로, 그리고 Zn(H), Fe(H)를 0.5M 鹽酸으로 

分離하고 上段에 남아있는 Te(V)은 2MNaO耳.용액으로 溶出하고 아직도 上段에 남아있는 AuQ[)는 樹脂를 태 

워서 分離하였다. 또 한가지 方法은 같은 樹，脂롤 10 cm 높이로 一段階의 管에 充填하여 鹽酸으로 Pb(U)，

Ag(I), Cu(U),；Fe(in), Zn(R)를 함께 溶出하여 비스머스中에서 分離하였다• 分離된 모든 不純为은 比色法으로

定量:하였다. - --------------

緒 論’

이온交疑攝脂를 利用하여 비 스머스에서 다른 금속 이 

온들을 分離하는 方法으로서는 Amberite IRdlX〉를 

틍하여 EDT＜ 롤 含有하는 pH 1의 용액올 eluent 로 

사옹하여 PbClI) Zn(I) Cd(M)을 分離하는 法과,. 陰 

이온交卖樹労를 利用하여 뫄＞皿)-成(]5＞마＞(』)들올 

鎧化合物s르서 分離시키는 法이 있고, 또 KR-型 樹 

脂。)와 Dowex 1x8 撕郭)를 利用하여 eluent로서 

HNO, 와 다른 化合物의 混合液을 사용하여 Pb(H)와 

Bi(U)룔 '分離하는 方法도 있다.

本 實驗에서는 分析操作을 간단하게 盥酸만 使用하여 

비스머스(純度 99.99%, 大韓重石 서을제련소 生產品). 

金屬 中에 存在하는 不純物을 分離하기 爲하여 Kraus 
Nelson。，이 實驗한 distribution coefficient curve 를 利 

用하여 비 스머 스 中에서 不純物을 分離 定量한는 方法을 

試圖하였다. 첫째 方法으로 二段階 典脂管을 利用하여. 

鹽酸으로 Pb(H), Ag(I), Cu(ll), Zn(U), Fe(RD률 

一 4 7 一



48 朴史用
大韓化學舍芙

箱出하고 THP)와 AK・)는 따로 团幡하는 方法s을 

硏究하고, 둘치 方法으로 一段階의 Mffin- 利用하야 

FbS), AKI), Cu(I\ Zn(IX Fgb틀 티스머스 

에서 月畤에 悟出하는 方法올 試晒하였다-

實験 및 結果

(1) KX精塹

本 實驗에서 eluent 로서 使用하는 蜒과 中和用인 

암모니아木(日本和光認健)을 各各 200요씩 取하여 중 

발건조시켜 그중의 不純物로 含有된 ZIK，)와Fe(.) 

돌 폴라로그라프로 分析한 結果 球 속에 虱 E)가 60 

蚯 암모니 아水에 62鸿 쎡 含有되고 Fe(K)는。. 0003% 
썩 含有되어있다. 故로 二段暗機脂管올 利用하여 7.5M 
靈酸으로 Pfc( I), Ag(D 및 CKI)룰 落出할 때 이 不純 

한 鹽酸을 그대로 사용하면 蒼鉛 中에 含有된 Fe( W)는 5 

ppm, Zn(K)는 lOppm 程度인뎨 剧靈과 암모다아水에서 

汚染되는 為(K) 및 Fe(H)류이 비스머스 中의 不純物 

를보다 많은 結果가 된다. 이러한 試蕖 中애 숨看된 不 

饨钓울 除去하기 爲하여 다음과 같이 精製하여 使用하 

였다. 鹽酸을 精製하기 爲하여 直經: L&nn 管에 늪이 

45皿로 Dowei ]x4를 充虞하立 IM HXO, 200血로 

잘 씻어 내리고 다음 0.1M HCT 300ml률 통하여 

평형시킨다. 그리고 7.5M鹽酸을 2nWmin의 速安로 

通過시켜 처음에 나오는 100ml 는 버리고 다음에 나오 

는 500ml 를 받고 다시 처 음과 같이 절산으로 수지관을 

썻고 같은 操作을 되푸리 함으로써 鹽醸을精製하였다. 

ZKI)와 Fe(JD 는 完全히 除去되었다.

암모니아水는 "의 Pg 증류플라스크에서 증류하 

여 使用하였는데 M 의 암모니아水를 넣고 900诚까지 

증류하여 받아서 受用하였다. Pb(I),Zn(I), Cu(H) 
를 比色定量할 다 쓰는 시 약은 응액으로 만들어서 이 들 

各 이온의 定量方法과 같은 方法으로 抽出하여 이들 금 

속이온을 除去한 후예 使用하얐다_

Q)二段階 樹 m을 利用한 分 j도
試料溶液으로서 Bi(i) 20-43 nig/ni^. Ag( I) 60- 
汐虱 Pb(I) 21.50mg/mL Au(E> LQQ^g/m^ Zn(ff) 
M42mg/이, Cu( 1) 6-75m흥/ml, Te( 500;;®^ml

了e<・) 33龄mg/ml로 만들었으며 Dbwex A0든 Fig^l 
처럼 直卷 1.5b의 管에 充壤하여 使用 前애 精製한 

7.5MHC1 2加>1로.씻고 訶記의 試料를 荏各 01，씩 

넣고 2ml/min 의 送变로 落出己였율 메 Pb(I)는 70ml 

부터 140ml 까지, Ag(I)는 9血 부터 1501교 까지, Cu 
: H)는 160ml 부터 340ml 까져 溶出되고* 다음에 계속해 

4 精製한 0.53f 염 산으로 落出하였을 때 Fe 3)、는 «) 

ml 부터 120ml 까지, Zn(E)는 6ImL부타 360요 까지 

차례로 港出되었다. 下段管애서 ZKH)가 完줒히 落岀

1. Ion exchange coltuan packed with Dovex 
1X4 resin

되었을 때 Bi(I)는 上段管에서 下段管으로 完全히 移 

動되므로 TF段管은 分摩하여 a 5M결산용액으로 B1 
(星)를 버리고 上段에 대하여 2ATN9H용액울 통하 

여 60ml 부터 120ml 까지 Te(/)을 溶出시 키고 아직互 

上段에 남아있는 Au(E)는 樹脂를 태워서 定量하였다. 

洛出狀態는 Fig. 2와 같다.

落出되는 落液은 10ml 식 받아서 Pb(皿는 dithizone 
迁色과 EDTA 渣定으르 Ag( I )는 血노zge 을 吏 

月히여 pH 4. 75 와 EDTA 存在 下예서 掠扌글定<">으르 

定量하였다. Fig. 2예서 브는 바와 같。' 七'1)와 地

5)는 던저 Pb(R)가 溶出하지만 Ag(l;^ ：5•隹되지 

않고 겸쳐서 运出待므로 定量할 괘는 증블 건 그하여 따 

뜻한 증류수로 PbC\ 의 칠전을 녹이 고 亏兰丿 아水 응 

액으르 건고찬 비커를 씻어서 separatory funnel 에 넣 

그 0.5"확산 或은 질산 릆性어R Ag(I)을 袖出도定 

後 pH 9.0〜9. 5 의 암모니。：水 은충용액 을 넣고 dith- 
边ne응긕으르 Pb(H)를 定量했다.<"> Cu(W)는 ED 
TA 叢定과 cuproine 으르 Fe』) 는 ED 丁 A. 渣定과 

thlocynate比으으르, Te(V)은 SnCL 애 云芝 遠元託阖 

£ 과 somum diethyldithiocarbamaie 슨 "°、으르, 

Au (B)은 Ag( I )와 같은 方法으르 diti:zo-e 에 佐하 

여 抽出定토하였다.

Bi(直)는 7. 5丄f 엳 슨으르 I,4CM 까;芒吉芸여도 

檢出듸k： 号았으더, Au(il)는 아세튼이nw；吉알코올과 

g의 混令溶液으로도 完全히 溶出되 기 号았으디, 

格出하는톄 通當한 浴浅을 죠見치 못希여 W궈서 分罢 

하는 方法을 톧擇하였다. 各各의 아온을 落出하여 

分析한 結果는 Table 1 과 같다.
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Figure 2. Elution curve from two stages columns by HC1. Flow rate 2ml/min

Table 1. Analyzed data of eluted soln, from two stage columns

Compn. Fe(BI) 
mg

Bi(ffl)
mg

Ag(n) 
pg

Pb⑴ 
mg

Au⑴ 
Pg

Zn (S) 
mg

Cu(K) 
Eg

Te(N)
典

Added Amts. 5. 38 20.43 60 21.50 100 6.42 6.75 500
Found Amts. 1 5- 35 20-40 56 21.45 95 6.50 6.80 495

2 5- 40 20.41 64 21-55 101 6-45 6.78 490
3 5. 36 20.45 58 21.57 97 6-40 6.74 496
4 5.40 20.48 59 21-49 98 6.42 6.70 505

X 5 5.42 20.45 61 21.53 95 6.48 6.71 503
Means 5.3S1 20.43星 59호 21.513 4 97Z 6.45 6.74 蔓 497星
Means relative errorf%) +0.11 -0.04 +1.17 +0.88 -2.80 +0.46 -0.06 —0.44

(3) -段階 樹脂管을 利用한 分離

이 方法은 Pb(H), Zn(H), Fe(U), Cu( I ), Ag( I ) 
를 分離하기 爲하여 硏究하였다. 수지管에 높이 10cm, 
直經 1.5cm 로 Dowex 1x4 를 充塡하고 2ml/min 의 速 

度로 精製 한 Q5M 염 산으로 200ml 까지 씻은후 實驗 

B)에서 4응한 Pb(U), Zn( I ), Fe(U), Cu( I ), Ag

(I)의 試料;夜을 各各 Im]씩 넣고 精掣한 0.5M 염산 
으로 2ml/min 의 速度로/SOml 까지 流出하였을'때 이 

들 5 가지 이은은 서로 分離되지 않고 溶出된다. 그러 

나 氏(丑)눋 1Z 까지 溶出하였음에도 不拘하고 檢出되 

지 않았으며 吸着듼 Bi(U)를 除去할 때 는 IM HNO, 용 

악 으로 싯 겄 다. Blank soln 은 精製한 0.5M 염 산용액 

을 取하였다. 이 렇게 Bi(U)에서 分離된 5 가지 이온은 

箕驗 B 의 定量方法과 같은 方法으로 定量하였으며 結 

果는 Table 2 와 같다.

(4) 비스머스金屬 中 不純物의 定量

分析 흩 試쀽는 99. 99%의 大韓重石 서 울製鍊所 生毒 

品인 비스머스金屬을 5M의 질산에 녹여 염산을 넣고 

3 回 증발건그 후 7.5M 염 산에 녹여 lg/'10ml 의 용액 으 

로 간들어 10ml 를 取하여 二段階樹脂管에 注入하였으 

U 一段晓堂看营으르 分莖할 대는 前記와 같이 증발건

Table 2. Aanlyzed data of eluted soln, from single

m흥e columns

Compn. Pb(I) 
mg

Cu 이fl) 
mg

Fe(fi) 
mg

Zn(H) 
mg

Ag(I> 
Pg

Added Amts. * 21.50 6.75 5- 38 6. 42 60
Found Amts. 1 21.55 & 70 5- 40 6. 52 58

2 21.48 6-80 5- 35 6.38 58
3 21.53 6.82 5.37 6- 35 55
4 21.49 6.73 5.42 6.40 60
5 21.48 6-73 5.40 6.50 58

Means 21- 501 6.75 오 5- 38£ 6： 43 571
Means relative 
error(%) +0.03 -i-0-10 +0.15 +0.51 -3.67

고하여 7.5M 염산으로 녹여서 0.5M 염산 농도가 되 ' 

도록 묽혀 Bi(I)가 lg/10ml 의 농도가 되도륵 만들어 

久 10ml 를 取하여 一段階樹脂管에 注入하였다. 2ml/ 

min 의 流速으로 實驗 (2)와 (3)의 方法으로 不純物을 

流出하여 各各의 이온들을 (2)와 같온 方法으로 定量하 

였다. 結果 Table 3 과 4와 같다

Au(J[)는 Table 3 에서 보는 바와 같이 3 %가 7. 5M 

및 0.5M와 염 산과 2M NaOH 로 다른 이온들을 流出 

할 때 함께 流出되 므로 minus 의 誤差를 나타낸다.

二段階와 一段階의 樹脂管을 书«冃류옥 分離定量한
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Table 3. Determination of ImpuritiM In BI metal with tw® stages columns

Compn. Ag⑴
昭

Pb⑴
网

Cu(I)
典

Fe(I)
“g

Zn(3) 
pg

Te(If)
四

Au(I)
典 _

Amts of impurities 
in Bi metal* 2J~25 3~8 5 10 6

Added Amts. 10
Found Amts. I 7 27 아 7 12 15

2 6 26 9 5 15 18
3 8 23 9 7 10 20

• 4 7 29 9 6 12 17
5 7 26 9 7 13 16

Means 7 27 9 砂 12^ 17

• Spectrographic data at Griffith Lab,, England

Table 4. Determination of imparities in Bl metal 
Yith sin끼e stage column

Compn. Ag(I) Pb(I) Cu(l) Fe(fl) Zn(I)
Pg □g 典 鴻 瞄

Amts, of impurities. 
in Bi metal • 20-25 3~8 5 10

Found Amts. 1 8 10 6 12
2 7 9 7 14
3 6 10 7 15
4 6 9 7 12
5 7 9 6 15

Means 6.8 27A 9.」l 6-4 134

• Spectrographic data at Griffith Lab., England

結果를 Table 1〜4 에서 比較하여 블 때 一段階수지 관 

에서의 結果가 恒常 二段階樹脂管을 利用하여 分離定量 

한 結果보다 높은 現象을 나타냈다. 그리고 英國 Griffith 
Lab. 에서 spectrograph 에 依하여 分析한 結果브다 叵 

常 늪은 結果을 나타냈다.

結 謫

(1) 염산은 이온交換樹脂를 利用하여 정제하고 암모 

니아水는 증류하여 정제하고 다론 試藥들 中의 不純均 

은 抽出分離함으로서 微量定量에 妨害되는 이온들을 

除去하여 試槊中의 不純物에 依하여 셍기는誤差를除 

去할 수 있었다.

(2) Dowex 1x4를 充塡한 二段階수지관을 利用하여 

7.5 M염 산과 2AI NaOH를 eluent 로 써 서 비 스더 스 中의 

不純物인 Fe(|ff), Zn(I), Pb( I), Ag( I ), Cu( I), 

Au이5)等을 一2 28〜+0.88%의 誤差範圍 內에서 各各 

分離하여 定量할 수 있었다.

(3) 같은 이온交換수지를 一段階수지 관에 交换하여 비 

스머 스 中의 불슨들인 Fe( H ), Zn( 2 ), Ag( I ), 호b( I ), 

Cu( K ) 等을 0.5M 염 산을 써서 一3 67~+0. 15%의 오 

차범위 내에서 분리하여 定量할 수 있었다.
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