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붕산염 매질에서 납과 주석 벗김 봉우리의 분리
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전기화학적 분석법 특히 벗김분석법은 뛰어난 감 

도와 저렴한 분석 비용외에 다원소 일시 분석 기 

능으로 주목을 끄는 미량 금속 이온 정량법이다. 

이러한 장점을 제한하는 방해요인 중 하나는 봉우리 

겹침이다. 주석-납의 경우는 겹치는 벗김 봉우리 

(overlapped stripping peaks) 방해의 대표적인 보기 

중의 하나이 다气 주석( IV) 은 가수분해성 및 중합성 

이 강한 이온이므로 센 산성매질에서 취급되어야 

한다. 산성(<pH4.5) 지지전해질에서 주석과 납은 

거의 똑같은 벗김 봉우리 전위를 갖는다件 일반적 

으로는 봉우리 겹 침 문제 해 결을 위한 방도 세 가지 

중(화학적, 수학적, 기기적) 화학적 방안이 많이 쓰 

인다

Desimoni et a户.은 1.2 Af HC1 매 질에서 석출시킨 

후 매질을 바꾸어 (medium exchange) 시트르 오! 

충액(pH 3.9) 매 질에서 벗김과정을 수행함으로 주석 

및 납 모두가 ppb 정도의 미 량을 겹 침 방해 없이 동시 

정량할 수 있었다. 이들은 봉우리 분리 △鸟(봉우리 

전위차) 가 최 적 조건에서 100 mV 이하이므로 MFE 

(mercury film electrode)<■ 사용해야 했고 이 때의 

반봉우리 나비(half-peak width) 如2은 대 략 50 mV 

정도(목측값) 였다.

본 단신에서는 전기화학적 분석방법으로 동전의 

주성분 원소를 일관 분석키 위한 연구를 수행하던 

중& 붕산염(붕사) 매질에서는(pH 8 이상의 염기성) 

주석(IV)과 납(II)의 봉우리가 200 mV 정도 분리 

됨을 관찰해 보고하는 바이다. 번잡한 조작을 요하는 

MFE 절차없이도 또 가장 흔하고 간편한 HMDE 

(hanging mercury drop electrode)를 사용하여 주 

석을 납으로부터 분리 가능한 매질을 소개한다.

실험에 사용한 기 기는 EG & G PAR Model 174A 

Polarographic Analyzer와 이에 딸린 기기들이며 

조작, 절차는 일반적 관례 에 따랐다I 주석(IV) 및 

납(ID 표준원액 (1.000 g/〃은 각 해당 특급 금속을 

적당한 산으로 녹인 후 시약수로 묽혔다7. 모든 시 

약은 특급을 그대로, 물은 증류-탈이온수(type I)를 

사용하였다.

봉우리 분리(陽)에 미치는 pH의 영향. 봉우리 

분리 (peak resolution)미치는 가장 큰 인자는 

pH였다. Fig. 1의 voltammogram들이 보여주는 바는 

pH가 증가할수록 주석 봉우리는 앞쪽(더 negative) 

으로 이동하며 납도 같은 경향을 보이나 그 정도가 

미약하다는 것이다. 또한 如2에도 변화가 있어 pH 

9.15에서는 완벽하게 분리가 이루어짐을 볼 수 있다. 

F讶.2에 서 pH의 영향을 보면 pH 9.15에서 분리도가 

가장 좋은 것 같으나 주석의 감도(봉우리 전류값)가 

적은 단점이 있다. pH 4.5에 이르면 두 봉우리는 

육안으로는 하나로 보일만큼 완전히 겹쳐졌다.

붕산염 농도의 영향. F沃 3에서 붕산염의 농도가 

△月■와 缶您에 미치는 영향을 볼 수 있다. △耳값은 

농도의 양극단에서 크며 묽은데 (0.01 M) 에서 가장 

크게(AE；, = 231mV) 분리됨을 알 수 있다. 그러나 

0.01M에서는 납봉우리의 나비(M2=213mV)가 넓 

어 분리도 R( = 2AE”膈 + 加b) 값은 2.5로 0.05M 

때의 2.8에 비해 오히려 떨어진다. 즉 분리도는 진한 

붕산염 매질에서 보다 좋음을 알 수 있다. 그러나
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Fig. 3. Stripping peaks potential difference(a) and 

half-peak width for lead(b), tin(c) as a function of 

the borate concentration at pH 8.5. Other experimen­

tal conditions are the same as in Fig, 1.
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Fig. 1. Differential pulse anodic stripping voltammog- 

rams for 5.05X10^7Af tin and 1.45X10"7M lead in 

0.03 Af sodium borate and pH (a) 9.15, (b) 8.47, (c) 

7.85. Three minute deposition at -1.70 V; scan rate, 

5mVs-1; drop time, 1 s"1; modulation smplitude, 50

pH

Fig. 2. Dependence of the stripping peaks potential 

difference(a); half-peak w나th for lead(b) and tin(c) 

on the borate buffer pH. Other conditions are given 

in Fig. 1.

진한 (0.05M) 농도에서는 높은 pH에서처럼 주석 

봉우리의 감도가 나빠 묽은 매질에서 실험하는 것이 

좋을 것이다.

더 이상의 자료와 실제 시료 분석에의 최적 조 

건을 찾아내는 연구와 붕산염 매질내에서 보여주는 

주석-납의 거동에 대한 해석을 위한 연구는 본 연 

구실에서 계속 중이다.

결론적으로 붕산염 용액 0.01-0.03 M, pH=8.5 

이상이면 HMDE에서 주석■납의 벗김 봉우리는 봉 

우리 전위차이 皿 200mV 이상, bw 80mV 정도의 

분리가 가능하였다. 실제 미량 분석에의 웅용을 위 

해서는 시료 중의 Sn/Pb 존재비에 따라 감도까지 

고려하여 실험조건을 선정해 주어야 할 것이다.

본 연구는 교육부 학술연구조성비 (BSRL90-339) 

의 지원에 의해 수행된 연구의 일부임을 밝히며 깊은 

고마움을 표하는 바이다.
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