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摘　要　分光光度法研究了四丁基溴化铵-硫氰酸铵体系浮选分离和富集 Fe(Ⅲ)的行为及与一些金

属离子分离的条件。结果表明, 在一定条件下,能使 Fe(Ⅲ)与 Ga(Ⅲ) , Bi(Ⅲ) , Rh(Ⅲ)和 In(Ⅲ)分离。
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1　引言
铁是自然界中分布最广泛的常见元素之一,所以在对试样中的金属离子进行分析测试时,铁的

干扰经常存在。萃取分离是消除干扰最有效的方法之一, 传统的萃取分离铁主要是用不溶于水的二

甲苯、乙醚、三氯甲烷等有毒的有机溶剂作萃取溶剂,不但对操作人员身体伤害大,还会严重污染环

境,所以应用上受到限制。利用非有机溶剂进行液-固浮选体系分离金属离子的方法由于分离效率

高和不污染环境等特点,近年来受到人们的重视 [ 1—3] ,但铁的浮选分离体系未见报道。本文研究发

现, 当 硫 氰 酸 铵 和 四 丁 基 溴 化 铵 ( TBAB ) 同 时 存 在 时, Fe ( Ⅲ ) 与 SCN - 生 成 的

[ Fe( SCN) 4—6] [ ( 4—6) - 3] -阴离子能和四丁基溴化铵阳离子 ( TBAB+ )形成不溶于水的三元缔合物

[ Fe( SCN) 4—6] [ TBAB] 1—3 ,在少量硫酸铵存在下,此三元缔合物可浮于水相上层形成界面清晰的液

-固两相, Fe(Ⅲ)被定量浮选,而 Ga(Ⅲ)、Bi(Ⅲ)、Rh(Ⅲ)和 In(Ⅲ)不被浮选,可实现 Fe(Ⅲ)与这些

离子的定量分离, 对合成水样中的铁进行分离和测定,结果满意。该浮选分离体系简单,操作简便,

分离成本低, 不污染环境,在微量 Fe(Ⅲ)离子的分离和富集分析中有一定的实用价值。

2　实验部分

2. 1　主要仪器与试剂

UV-754型分光光度计(上海第三分析仪器厂) ; pHS-3C精密pH计(上海雷磁仪器厂)。

硫氰酸铵溶液( 0. 1mol/ L ,北京化工厂) ; 四丁基溴化铵( TBAB)溶液( 1. 0×10- 2
mol/ L , 上海贺

宝化工有限公司) ;硫酸铵(天津市化学试剂三厂) ; 金属离子标准溶液:按文献[ 4]配制;克拉克-布

鲁斯缓冲溶液: pH 1—5,按文献[ 5]配制。

所有试剂均为分析纯。实验用水为蒸馏水。



2. 2　实验方法

于 25mL 磨口比色管中, 加入一定量金属离子标准溶液、硫酸铵、硫氰酸铵溶液和TBAB溶液,

用克拉克-布鲁斯缓冲溶液调节 pH 并定容至 10mL。充分振荡,静置至液固完全分相, 过滤,用邻二

氮菲光度法测定滤液中Fe(Ⅲ)的含量
[ 6]

,计算Fe(Ⅲ)的浮选率。其他金属离子按文献[ 6]中相应的

分光光度法测定。

3　结果与讨论

3. 1　硫氰酸铵浓度对 Fe(Ⅲ)浮选的影响

固定 Fe(Ⅲ)、TBAB 和硫酸铵的浓度分别为 20�g/ mL、8. 0×10- 4
mol/ L 和 0. 1g / mL,实验硫

氰酸铵浓度对 Fe(Ⅲ)浮选率的影响,结果见图1,表明无硫氰酸铵时 Fe(Ⅲ)不被浮选。Fe(Ⅲ)的浮

选率随硫氰酸铵浓度的增加而增大,当硫氰酸铵的浓度达到 5. 5×10
- 3

mol/ L 以上时, Fe(Ⅲ)的浮

选率达到 97. 1%以上。再增加硫氰酸铵浓度, 经过多次平行测定, Fe(Ⅲ)的平均浮选率都在

97. 1%—98. 2%范围内波动,实验中选择硫氰酸铵浓度为 6. 0×10- 3mol·L- 1。

3. 2　TBAB浓度对 Fe(Ⅲ)浮选的影响

固定 Fe(Ⅲ)、硫氰酸铵和硫酸铵的浓度分别为 20�g/ mL、6. 0×10
- 3
mol/ L 和 0. 1g/ mL,实验

TBAB浓度对Fe(Ⅲ)浮选的影响,结果见图 2, 表明无TBAB时 Fe(Ⅲ)不被浮选。Fe(Ⅲ)的浮选率

随 TBAB浓度的增加而增大,当 TBAB的浓度达到 7. 0×10- 4
mol/ L 以上时, Fe(Ⅲ)的浮选率达到

97. 1%以上。再增加T BAB浓度, 经过多次平行测定, Fe(Ⅲ)的平均浮选率都在97. 1%—98. 2%范

围内波动,实验中选择 TBAB的浓度为 8. 0×10
- 4
mol/ L。

图 1　硫氰酸铵浓度对 Fe(Ⅲ)浮选的影响 图 2　四丁基溴化铵浓度对 Fe(Ⅲ)浮选的影响

从上述实验结果可知, 只有当四丁基溴化铵和硫氰酸铵二者同时存在时, Fe(Ⅲ)才能被浮选,

根据 Fe(Ⅲ)及四丁基溴化铵的化学性质初步推测浮选机理可能是:四丁基溴化铵( TBAB)在水溶

液中离解成带正电荷的 T BAB
+
, Fe (Ⅲ)能与 SCN

-
生成带负电荷的 [ Fe( SCN ) 4—6 ]

[ ( 4—6) - 3] -
,

TBAB+ 和[ Fe( SCN) 4—6] [ ( 4—6) - 3] -可以结合成不溶于水的三元缔合物[ Fe( SCN) 4—6 ] [ TBAB] 1—3而被

浮选。

3. 3　无机盐对 Fe(Ⅲ)浮选的影响

实验结果表明, Fe(Ⅲ)形成的水不溶性缔合物[ Fe( SCN) 4—6 ] [ TBAB] 1—3与水分相较慢, 需要

放置一定时间才能完全分相,为了促进分相,根据盐析作用的原理,分别实验了硝酸钠、氯化钠和硫

酸铵对分相的影响, 这 3 种无机盐都能促进分相,但大量氯化钠的存在使 Fe(Ⅲ)的浮选率低于

97. 1% ,硫酸铵和硝酸钠对 Fe(Ⅲ)的浮选率基本没有影响,质量相同时,硫酸铵的分相能力大于硝

酸钠。10mL 中加入 1. 0g 硫酸铵能使液-固较快分相, 过滤也较容易。
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3. 4　酸度对不同金属离子浮选的影响

固定各种金属离子的浓度为 20�g / mL,按上述选定的条件分别实验酸度对各种金属离子浮选

的影响。结果表明,在 pH 1. 0—4. 0溶液中, Fe(Ⅲ)的浮选率均达到 97. 1%以上, 而 Ga(Ⅲ)、

Rh(Ⅲ)和 In(Ⅲ)基本不被浮选。在pH 1. 0—2. 8溶液中 Bi(Ⅲ) 基本不被浮选,综合考虑, 实验酸

度控制在pH 2. 0左右为宜。

3. 5　合成试样中 Fe(Ⅲ)的分离

在上述选定的条件下, 分别实验了合成试样二元及多元体系中 Fe(Ⅲ)与其他金属离子分离的

情况,结果见表 1 和 表 2。从表 1和表 2的分离测定数据( 3次平行测定的平均值)看出,本体系能

使 Fe(Ⅲ)与 Ga(Ⅲ)、Bi(Ⅲ)、Rh(Ⅲ)和 In(Ⅲ)离子得到很好的分离。
表 1　二元混合体系中金属离子的分离和测定结果 ( n= 3)

二元混合离子溶液
金属离子加入量( �g)

Fe Me

水相中测得的金属离子量( �g)

Fe Me

浮选率( % )

Fe Me

Fe(Ⅲ) -Ga(Ⅲ) 200 400 5. 5 383. 5 97. 3 4. 1

200 800 4. 4 758. 2 97. 8 5. 2

Fe(Ⅲ) -Bi(Ⅲ) 200 400 5. 9 388. 1 97. 1 3. 0

200 800 5. 0 783. 4 97. 5 2. 1

Fe(Ⅲ) -Rh (Ⅲ) 200 400 3. 8 384. 3 98. 1 3. 9

200 800 4. 3 771. 0 97. 9 3. 6

Fe(Ⅲ) -In(Ⅲ) 200 400 5. 7 389. 2 97. 2 2. 7

200 800 4. 1 773. 8 98. 0 3. 3

　　注: Me表示除 Fe(Ⅲ)以外的其他金属离子。

表 2　多元混合体系中金属离子的分离和测定结果

Fe(Ⅲ)与 4种金属离子混合溶液 金属离子加入量( �g) 水相中测得的金属离子量( �g) 浮选率( % )

Fe(Ⅲ) 200 　5. 3 97. 4

Ga(Ⅲ) 600 565. 6 5. 7

Bi(Ⅲ) 600 582. 5 2. 9

Rh(Ⅲ) 600 579. 7 3. 4

In (Ⅲ) 600 575. 0 4. 2

3. 6　干扰试验

分离测定 20�g/ mL Fe(Ⅲ) ,将测定的相对误差控制在±5%以内时, 610倍的 Bi(Ⅲ) ; 470倍的

In(Ⅲ) ; 420倍的 Rh(Ⅲ) ; 390倍的 Ga(Ⅲ)不干扰。

4　结论

建立了从 Ga(Ⅲ)、Bi(Ⅲ)、Rh(Ⅲ)和 In(Ⅲ)离子混合液中分离和富集 Fe(Ⅲ)的新体系,该体

系不仅对Fe(Ⅲ)的浮选率高,而且体系简单, 不污染环境, 操作简便,费用低廉, 是一种分离和富集

铁的新方法, 在分析化学领域将有很好的应用前景。
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Abstract　The behaviors of f loatation separat ion and enrichment of Fe(Ⅲ) w ere invest igated by

spectrophotometry with tetrabutyl ammonium brom ide-NH4SCN sy stem , and the condit ions of

separation f rom some metal ions w ere studied. Fe (Ⅲ) can be separated completely f rom Ga(Ⅲ) ,

Bi(Ⅲ) , Rh(Ⅲ) and In(Ⅲ) under some condit ions.
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