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Метод инверсионной вольтамперометрии 
(иВ) относится к высокочувствительным ин-
струментальным методам анализа. однако при 
определении родия этим методом возникают 
определенные трудности, связанные с тем, что 
процесс электроокисления осадка родия проис-
ходит в области разложения воды и маскируются 
этим процессом [1]. известно, что определение 
родия методом иВ можно проводить, если оса-
ждать родий (III) в сплав с более неблагородным 
металлом, например, ртутью [2]. 

Целью данной работы было изучить воз-
можность иВ-определения родия (III) по пикам, 
селективного электроокисления висмута из би-
нарного сплава родий-висмут. 

на стадии электроконцентрирования про-
водят электровосстановление родия (III) из рас-
твора 1 М KSCN совместно с висмутом (III) в 
режиме «in situ» на поверхность графитового 
электрода при потенциале электролиза минус 
0,8 В в течение 120 секунд. Электроокисление 
осадка проводят в области потенциалов от –0,06 
до 0 В отн. нас. х.с.э. при скорости развертки 
потенциала 80 мВ/с. на вольтамперной кривой 
наблюдается несколько анодных пиков: пик 
электроокисления водорода адсорбированно-
го родием (еп = –0,1 В); пик электроокисления 
висмута (еп = 0,0 В) с поверхности графитового 
электрода; пик селективного электроокисления 
висмута из иМС с родием (еп = 0,3 В). Ток по-
следнего пика пропорционален содержанию ио-
нов родия (III) в растворе при постоянном содер-
жании ионов висмута. 

особенностью процесса окисления би-
нарного осадка родий-висмут является то, что 
висмут полностью снимается с поверхности гра-
фитового электрода, а родий остается на поверх-
ности электрода до потенциала очистки электро-
да (еп = 1,1 В). если ограничится потенциалами 
0,5–0,8 В, то осадок родия остается на поверхно-
сти электрода и может быть перенесен в чистый 
фоновый электролит. При таком электрохимти-

ческом способе концентрирования родия на по-
верхности электрода возможно его определение 
без отделения от матрицы пробы. При таком 
способе пробоподготовки мешающими опреде-
лению родия (III) элементами будут только ионы 
золота (III) и ионы платины (IV). для устранения 
мешающего влияния ионы золота (III) использо-
ван прием облучения раствора УФ по методике 
[3]. ионы золота (III) восстанавливаются до ме-
талла и не мешают определению родия (III).

Мешающее влияние ионов платины (IV) 
устраняют путем изменения pH раствора на 
щелочную (pH = 8), как описано в работе [3]. 
Платина остается в водном растворе, а родий 
и остальная матрица пробы переходит в оса-
док. осадок содержит ионы родия (III). его 
растворяют в 1 М HCl и раствор полярографи-
руют, осаждая родий на поверхность графито-
вого электрода. Снижают потенциал до +0,8 В. 
Вынимают электрод из раствора, ополаскива-
ют, опускают в раствор фона (1 М KSCN) и 2,0 
мг/дм3 ионов висмута (III). из этого раствора 
проводят электроосаждение вимута на поверх-
ность ранее осажденных атомов родия и окис-
ляют полученный осадок в области потенциалов 
0,1–0,4 В, фиксируя кривую селективного элек-
троокисления висмута из иМС с родием. Кон-
центрацию ионов родия (III) определяют мето-
дом добавок аттестованных смесей. 

Правильность разработанной методики про-
веряли методом анализа стандартных образцов 
состава (Со) руды сульфидной медно-никеле-
вой.

Согласно литературным данным, определе-
ние родия (III) в растворах, полученных после 
разложения руды, проводят современными мето-
дами анализа с обязательным выделением родия 
из матрицы пробы экстракцией или сорбцией 
[4]. данный инверсионно-вольтамперометриче-
ский способ позволяет определять родий без его 
отделения от матрицы пробы. Предложенный 
способ использован для определения ионов ро-
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дия (III) в золоторудном минеральном сырье. 
работа выполнена при поддержке Государ-

ственного задания «наука» № 3805 (1.1488.2015).
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Применение расслаивающихся систем на 
основе промышленно выпускаемых ПаВ раз-
личных типов и неорганических высаливате-лей 
позволяет повысить безопасность экстракци-
онных процессов [1]. В связи с этим, изучена 
экстракция ионов металлов диантипи-рилме-
таном (даМ), диантипирилпентаном (даП) 
и диантипирил-гептаном (даГ) в системах на 
основе анионных ПаВ сульфонола (натрий 
алкилбензосульфонаты на основе керосина 
CnH2n+1C6H4SO3Na, где n = 12–18) и додецилсуль-
фата натрия фор-мулы (C12H25OSO3Na, SDS) и 
неорганической кислоты – HCl или H2SO4.

для ускорения расслаивания системы пред-
варительно термо-статировали при 75 °С в тече-
ние 30 мин., затем остужали до комнатной тем-
пературы. При этом фаза ПаВ, объемом 1,5–2,0 
мл, часто застывала в виде мутного геля, что 
практически удобно для разделения фаз. Содер-
жание металлов определяли в экстракте и рафи-
нате комплексонометрически. Установленные 
оптимальные соотношения компонентов для це-

лей экстракции представлены в табл. 1.
В связи с существованием области расслаи-

вания в кислых средах следовало предположить 
возможность экстракции ионов металлов, спо-
собных извлекаться в виде хлоридных ацидо-
комплексов, например, Tl (III), Fe (III), Ga (III), 
Sn (II), Cd (II), In (III), а также Zr (IV) при высо-
кой кислотности среды.

Во всех системах на всем интервале кислот-
ности количественно экстрагируется Tl (III), а 
при концентрациях кислоты более 2 М возможно 
количественное извлечение Ga (III). В системе I 
экстракция Sn (II) превышает 95% при концен-
трации HCl более 3 М. При экстракции железа 
важную роль играет длина алифатического ра-
дикала в реагенте: так, в системе IV количе-
ственное извлечение ионов Fe (III) начинается 
при концентрации кислоты 4 М, а в системе VI 
– при 3 М. В системе I максимальное извлечение 
ионов металлов составило: Cu (I) – 81%, Zr (IV) 
– 69%, Cd (II) – 65%, Zn (II) – 35%. В системе III: 
Zr (IV) – 86%. В системе IV: Cu (I) – 65%, Zn (II) 


