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用碘化银作晶种进行人工降雨效率和机

理的研究都需要作痕量银的分析
�

天然雨水

中银的含量约 � �一 �一 ��
一”

克 �毫升
,

而石 墨

炉原子吸收法直接测定银 的 检 出限 为 � �

� � 一 �� 克� 毫升
,

因此需要预浓缩银
�

某些富集

方法
〔卜 ”已有报道

�

我们采用毗咯烷二硫代甲

酸按 �简称 � �� � �一氯仿体系从稀硫酸的样

品溶液中萃取银
,

继而以 � � � 氨水反萃取银
,

最后用石墨炉原子化器测定
�

经过萃取和反

萃取富集
,

水样中银浓缩了 �� 倍
,

可 检 出

� � ��一‘, 克�毫升水平的银
�

一
、

试剂和容器

�
�

试剂

银标准溶液
�称取 ��

�

�� 多金属银 �
�

� � ��

克
,

溶 于 � 毫升浓硝酸后蒸至近干
,

用 。
�

�万 硝

酸稀释至 � �� 毫升
,

得 ��
�

�� 毫克�毫升银的

标准溶液
�

用 �
�

�刀 硝酸逐级稀释配制成 �
�

�

微克 �毫升的银标准溶液
,

暗处贮存
�

�
�

� 微

克 �毫升和 。
�

�� 微克� 毫升的溶液在使用前用

。
�

� � � 硝酸稀释配成
�

’

水的提纯
� 在进行各种条件试验前

,

先

提纯去离子水
�

于 � �� 毫升水中加硫酸
,

使

酸度为 �
�

� �
,

然后加人 �� 毫 克�毫 升 的

� �� � 水溶液 � 毫升
,

用 � 毫升氯仿萃取 两

次
,

弃去有机相以除去痕量银
�

提纯后的水

含银量为 � � � � 一 �� 克�毫升�本报告中未冠以
“提纯

”
的水均为普通去离子水�

�

� � 毫克 �毫升 � �� � 水溶液 � 溶 � 克分

析纯 � �� � 于 ��� 毫升去离子水中
,

经定量

滤纸过滤后
,

贮存于聚乙烯瓶中
�

� � � 氨水反萃取液
� 在聚乙烯瓶中将等

体积特纯氨水与去离子水混合配制成
�

氯仿�分析纯�
、

浓硫酸 �特纯�
、

浓硝酸

�特纯 �
�

所用试剂全为北京化工厂产品
�

�
�

容器

自制聚乙烯移液管�� 毫升
、

� 毫升 �
、

��

毫升石英磨口离心管
、 � �� 毫升玻璃 分液 漏

斗
、 � � 微升和 � � 微升 � �伴� � � �� 微量取样

器
�

因痕量银易被玻璃容器壁吸附
,

且不易

清洗干净
,

故在操作中用聚乙烯和石英容器
�

� � � 毫升玻璃分液漏斗先用 � � � 硝酸浸 泡过

夜
,

然后用自来水
、

去离子水洗净
,

使实验空

白值降到 � 又 �� 一 �� 克银 � 毫升
�

二
、

仪器及工作条件的选择

� � �� ��
一

� �� � � � �  型原子吸收仪
、
� � �

�

�� 型高温石墨炉原子化器
、

�� � 型记录仪
、

银

空心阴极灯
�

工作条件列于表 �
�

表 � 仪器工作条件

波 长 � � �盖

灯 电 流 �� � �

光谱通带 � 盖

记录仪档 �� �

氢气流量 �
�

� �� � ��

进样体积 �� 川

原子化阶段停气

不需要背景校正

干燥温度 ��� ℃

�时�� � ��
� � �

�

灰化温度 � �� ℃

�时间� � �
� � �

·

原子化温度 � � � �℃

�时�’�� � �
� � �

�



三
、

� �� � 用量对萃取银的影响

在几个分液漏中各加 ��� 毫升提纯的去

离子水
、

� � 毫升浓硫酸和 �� 微升 �
�

� 微克�

毫升银标准溶液 �水中银浓度为 � � � � 一� 克 �

毫升�
,

然后分别加入不同体积的每 毫 升 ��

毫克 � �� � 水溶液
,

其相应的 � �� � 量为 �
、

�
、

��
、

� ,
、

� �
、

� � 、 � � 及 � � 毫克
�

摇 � 分钟

后各加 � 毫升氯仿
,

萃取 � 分钟
,

静置分层

后
,

氯仿萃取液全部转入几个千的石英离心

管中
,

各加 � 毫升 � � � 氨水反萃取 � 分钟
,

快

速离心后按上述仪器工作条件进行原子吸收

测定
,

与相应的空白试验对照
�

结果示于图

�
,

表明在 � �� 毫升水 中加入 �� 毫克以上的

� �� � 时即可使银达到最高萃取率
�

实验中

用量均为 �� 毫克
�

鑫 �
� � �

…
�

…恻 】了� � , � �   一 �

—
�

—
一

鹭 �
娜 �� 卜
咨 �

� �
�

� �
�

� �
�

�

硫酸浓度�� �

图 � 水相硫酸浓度对萃取的影响

用不同体积的氯仿萃取
�

实验表明随着氯仿

体积的增大
,

银的回收率逐渐下降
,

当水相中

银的浓度为 � � ��
一 �
克�毫升时

,

用 �
�

�
、

�� �

和 �
�

� 毫升氯仿萃取
,

其回收率分别为 �� 外
、

� �务 和 �� 外
�

我们采用 � 毫升
�

六
、

银的标准曲线和工作曲线

�

刁

一
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�
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�
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��  � !� � �

� �� � 用量�毫克� � ��毫升�

图 � � �� � 用量对萃取银 的影响

四
、

水相不同硫酸酸度对

萃取银的影响

在几份 � �� 毫升提纯的去离子水中分别

加人不同体积的浓硫酸
,

使酸度为 。
�

�
、

� � � 、

�
·

�
、

� �
、

�� � 和 �� � �
�

溶液冷至室温后
,

各

加 �� 微升 。
�

� 微克 � 毫升银标准溶液 及 � 毫

升 �� 毫克�毫升 � ��  � 水溶液
�

以后操作同

上所述
,

并作相应的空白试验
�

结果示于图

�
�

硫酸酸度 �
�

�一�
�

� � 范围内不影响银的

萃取
�

实验中采用 。
�

� �
�

五
、

不同氯仿用量对银回收率的影响

按前两节所选的最佳条件及实验 步 骤
,

在几支干的石英离心管中各 加 �
�

� 毫升

� � � 氨水
,

然后用微量取样器分别加 入一 定

体积 � �
�

�� 微克 �毫升和 �
�

� 微克�毫升 � 银

标准溶液
,

摇匀
,

使各溶液的浓度分别为 � 、

� � 、 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

� 及 �
�

� � ��一 ,

克银 �毫升
�

取

�� 微升溶液进样测定
,

测得原子化时的峰高

值
,

对其相应的银含量作图
,

得标准曲线如图

� � �� 所示
�

在六个分液漏斗中各加 � �� 毫升提纯的

去离子水
,

�
�

� 毫升浓硫酸
,

再分别加人与标

准曲线对应点相同量的银标准溶液
,

此时水

相银的浓度分别为 � 、 �
�

� 、 �
�

� 、 �
�

。、 � � 及

呼
�

� � �� 一 �
克银 �毫升

�

然 后各加 � 毫 升

� �� � 水溶液按第三节操作
�

最后用 � 毫升

� � � 氨水反萃取
�

取 �� 微升反萃取液进样侧

定
,

将所得峰高值对其相应水相银的浓度作

图得工作曲线
,

示于图 � �� ��
�

与标准曲线比

较
,

银的回收率为 �� 多
�

若将水相 由 原来

�
�

� � 硫酸萃取体系改为 �
�

�� � 硝酸萃取体

系
,

其它步骤不变
,

亦能得一条线性工作曲

线
,

但回收率只有 �� 外
,

故采用硫酸体系萃

取银
�



克 �毫升
�

加入标准银溶液 �� � 微克�毫升�

�。微升到 � �� 毫升雨水中
,

测得其回收率为

� �一 ��  多
.
取同一份含银 量 为 1

.
2 x 10

一 11

克/毫升的样品平行测定八次的相对 标 准 偏

差为 5多 (1 2 x 10
一‘, 士 0

.
0 6 x 1 0一 ‘, 克/毫

升)
.

表 2 雨水分析结果

n�nll衬J,自

(您甘恻套邻穿

样 品
取样体积

(毫升)

10 0 毫升雨水 中

加人标准银(克)

1

。 ‘ 。
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8 ‘

;

2 ‘

;

6 2
·

{

““”
“’

0 0
.
8 1

.
6 2

.
4 3

.
2 4
.
0 x 10

一

1 1

( n )

银浓度(克/毫升)

图 3 银的标准曲线和工作曲线
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二十 多种元素 对 A PD C一氯 仿 萃 取 及

1:1氨水反萃取富集 2 大 10
一n
克/毫升银的干

扰实验证明
,

1 05 倍浓度的硫氰酸根
、

E D T A

钱盐和抗坏血酸
,

1 护 倍的钾
、

钠
、

钙
、

镁
、

氯离

子
,

1 0
6

倍的铁
、

铝
、

锰
、

氟
、

硼酸根离子
,

1 护倍

的铜
、

铅
、

锌
、

镍
、

稳
、

碘
、

磷酸根等离子以及万

倍以上的钒
、

砷
、

钡等离子均无干扰
.
1少 倍

的三价铁和 10
,

倍的六价铬萃取前用抗坏血

酸还原后干扰可消除
.
镐和铂离子分别允许

存在 1。一a 克/毫升和 10
一夕
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.
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八
、

天然雨水的分析

将雨水样品放置澄清或过滤
,

取 100 毫

升清液
,

加 1 4 毫升浓硫酸(铁含量较大时加

入 0
.
5 克抗坏血酸)

、
1 毫升 2务 A PD C 水溶

液
,

摇 1分钟
,

用 3 毫升氯仿萃取 1 分钟
.
有

机相全部转人石英离心管中
,

最后用 2 毫升

1:1氨水反萃取 2 分钟
,

快速离心后
,

取水相

50 微升进样测定
.
测得的吸收峰值根据工作

曲线计算出雨水中银含量
.

由表 2 雨水分析结果可知
,

我们所在地

区雨水中银含量为 7
.
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越‘魂‘召心褪‘‘越‘乙分感‘吞 ‘超‘否‘
.
忍‘名布 忍弓番‘召易 毯沙‘名布赶咭心,

《农村科学实验》改名《农村科学》

科学出版社 出版的么农村科学实验》杂志

从 19 81 年第 l期起改名 为《农村科学》
。
《农

村科学》 仍为面 向全 国农村的综合性科普 月

刊
.
198 1年扩 大订户

,

全 国各地邮局均可仃

阅
.

越‘
,

黔百召书母弓越咭迫咭杏 ‘在布番布甚福召布越写在 , 忍‘ 理嘴越乍名卜‘砚乡‘过福


