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一
、

前言

铀
、

社是天然放射性元素
,

对人体均有危

害 ���
,

为保证人民的健康
,

有必要对环境样品

中痕量铀
、

牡加以调查
�

在国内分光光度法应

用很广
,

分光光度法测定铀
、

牡灵敏度为 �� ��

一�
·

� � 产� � ��
〔� , �

本文在 � � � 硅胶柱和 � �� � 硅胶柱分

别测定铀
、

牡的方法基础上
。 �� ,

探讨了铀
、

社

的联合测定条件
,

柱吸附的酸度
,

淋洗体积
,

共存离子的干扰及方法对环 境样 品 的 回 收

率
�

色层柱可连续使用 �� 次以上
�

二
、

仪器及主要试荆

仪器 �� � 型分光光度计

主要试剂 ��� �� 肠 � � � �
,

二甲苯溶

液
�

�� � � � � � � � 一乙醚溶液
�

�� � � �一 �� �

目硅胶
�

�钓 � 科� �时 的铀及社标准溶液
�

色层柱的 制 备 称取吸 附 有 � �  和

� �� � 硅烷化硅胶 � 克
,

以湿法装人垫有脱

脂棉的 �� �� � � �
�

�� � � 酸式滴管交换柱二

支
,

柱床高约 �� �
,

装柱前测铀柱充满 ��� ��

� � �
,

�
,

测社柱充满 �� � � � � ��
,

控制流速

每分钟 �司 左右
,

待硅胶沉下
,

上面再垫上一

层脱脂棉
,

联合测定前用 � �� � � �
,

平衡二支

色层柱
。

三
、

条件实验
�

� 装柱酸度 取铀
、

牡标准溶液各 �雌
,

分别配成 �一�� �� 硝酸溶液装柱
,

先经 � � �

硅胶柱接着流经 � �� � 柱
,

分别测其铀
、

牡

回收率
,

证明 �一�� � �� �硝酸介质中铀
、

牡回

收率均在 �� 外 以上
�

为方便起见我们 采取

� �� � � � � 体系为装柱酸度
�

�
�

淋洗曲线 测铀时用水洗色层柱
,

每

�而 洗液测一次铀含量
, �以 水�洗液 �可将

�� 多 的铀洗脱下来
�

测社时用 �� � 说� ��  

淋洗色层柱
,

测量每 �而 流出液
,

前 �耐 未有

牡流出
,

�� � � �� 可将 �� 弧 的社洗出
�

�
�

干扰离子的分离 取 �严� 铀
,

�件� 牡
,

分别加人不同的干扰离子
,

分别测铀
、

社的回

收率
�

�� � 钻
、

铺
, �

�

��� 的忆
,

�
�

� � � 的钥
,

�� �� � 的铁
, �� � � 的钡

, � � � � 的铅
, � � � � 的

铝
,

�� � � 的磷酸根及混合干扰离子 �模拟 �� �

样品配制而成 �均不干扰铀
、

社的测定
�

对于

�产� 铀
, � �� 产� 的牡不干扰测定

, ‘

对于 �朋

牡
,

�� � 铀不干扰测定
�

�
�

方法的验证 用该方法分别测 � � �
�

� 一

�� � 标准样 �� 次
,

测得铀含量为 �
�

� 产� �

��
,

偏差 � 并 � 社含量为 �
�

�� 产� � , 而
,

偏差

�多
。

�
�

方法的回收率 对配制模拟 � � � �
�

� �� 的样品进行了回收率验证
�

铀的回收率

为 � �多
,

牡的回收率为 �� 多 以上
�

�
�

样品回收率的测定 取 �� 水样酸化

后加人 � 产� �间 铀
、

社标准溶液各 �而
,

加热

煮沸
,

其他操作同样品预处理
�

同时分析测

定水样中铀
、

社含量
�

取 � �� ℃ 烘干食品灰 �
�

� � � ,

加到 ��� 以

蒸发皿中
,

同时加人 �产� �时 铀社各 �耐 以下

操作同样品予处理
�

同时分析测定空白样品

铀
、

针含量
�

四
、

样品分析

�
�

工作曲线的绘制 分别取 �
�

��
,

�
�

��
,

一� �
,

一, � , �
�

� � , �
�

� �
,
�

�

� � , �
�

� �产� 的铀和社

的标准溶液
,

放 人 �� 而 烧 杯中
,

加 人 � � �

� � �
, � �以混匀后例人已用 � � � � � �

�

平衡

,一�公
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表 � 样品的 回收率
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表 � 样品分析结果

取样灰量

样品名称

铀含量

解� � � 灰

� �
�

� � �� �

� �
�, �

�
。

� �

�
。

� �〕

�
。

��

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

�
。

口�

全�含 甩

材� ��

灰 ���

�
。

叮,

�
。

� �

�
。

� �

〔�
。

��

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

�八廿�曰�乃曰八�
��

…
…
亏人�毛�

哈��吸��心卫孟� ���矛
�
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豆菜菜蛋面术水水

库来

白大菠鸡玉白水自

过的 � � � 色层柱
,

控制流速同前
�

待流完

后
,

用 �� � � � � � � � � 洗杂质
�

再用 ���

� � � � �� 洗柱子
,

再分别用 � � �� � �� � ��

� � �洗脱牡
,

用 �� 以 水洗脱铀
�

用 �� � �比

色管承接
,

分别加 �� 多尿素溶液 �耐
, � 呱

抗坏血酸溶液 �翩
�

摇匀后
,

加人 �成 �
�

�� 外

偶氮肿 ��� 溶液
,

分别用 � � � � 邵 , �� � 比色皿

测铀
,

� � � � 拼 , � � � 比色皿测社
�

�
�

样品预处理 水样 �
取 �� 水样

,

酸化

后加氯化铁载体 � �� �  ,

氯化铁 109
,

溶解后

加热近沸
,

用浓氨水调 pH S一9
,

继续加热

生成氢氧化铁沉淀
,

放置
,

虹吸上清液弃去
.

离心
,

弃去上清液
,

沉淀用氨性水洗一次
,

弃

去上清液
,

加人少许浓硝酸
,

使之刚好溶解
,

配成 l:2 H N O 。

体系的装柱溶液
.

食品灰
: 称取 110 ℃ 烘干的样品灰 1一

2g
,

放人 100 ml 蒸发皿中
,

用蒸馏水润湿
,

加
、

人 20 时 浓硝酸
,

用沙浴蒸千
,

转入高温炉

内燃烧 30 m ill 至样品变白
.
稍冷滴加 1:2

H N o 、 ,

加热溶解残渣
,

用酸性水洗三次
.
合

并滤液和洗涤液转入离心管中
,

加人 独 氯化

锥
,

待溶解后用浓氨水调 pH S一9
,

加热凝聚

井 水
}

”
!

”
·

‘6

}

_ 0
·

飞

飞_

沉淀
,

冷却后离心
,

用氨性水洗一次沉淀
,

弃

掉上清液
.
沉淀用少许浓硝酸溶解

,

配成 l:2

H N O 。

装柱体系
,

以下操作同工作曲线
.

五
、

结果讨论
1
.
主要食品分析回收率均在 85 并 以上

。

对水样的分析铀
、

牡回收率均在 65 多 以上
.

2
.
硅胶粒度在 80 一 100 目效果理想

,

粒

度大回收率偏低
,

粒度小影响流速
.
制备色

层粉不能有结块
.
交换柱可连续使用 10 次

,

以上
.

3
.
加 10 必尿素溶液 lml 即可消除 N 叽

对偶氮肿 11 1 对比色的影响
.
本方法去干扰

离子较理想
,

对环境样品铀牡的联合测试是

适用的
.
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