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摘要 本文用阴离 子交换 剂 � “
�

作为牡的萃取剂
, 使待测样品中的社与铀

、

镭
、

铁
、

稀土等杂质元素分离
,

并对萃

取与 反萃取 , 干扰离 子
,

回收率等因素进行了研究
�

拟定了硝酸体系萃取
,

盐酸反萃取
,

偶氮肿 川 比色侧定 的分

析方法 , 同时侧定了土壤
、

植物
、

煤及水样中牡含量
�

关键词 社分析 � 环境样品 �萃取
�

和柳侧米

随着环境保护发展
,

对环境样品中微量社的分

析提出了更高要求
,
本文主要探讨了环境样品中微

量牡的分析方法
,

对社的含童在 �
�

� � 叫 � 以上样品

采用 � “
,

季胺型液体阴离子萃取剂
,

使待测样品

中铀
、

稀土等杂质元素进行分离
,

用 � � � �� � 盐酸

反萃取
, �

�

� �偶氮肿 川 比色测定
�

本文研究了萃

取与反萃取的条件影响
,

拟定了微量社的分析步骤
�

本方法操作简便
、

快速
、

成本低
,
萃取剂可重复使用

,

适用于环境样品中痕量水平的分析
。

会
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图 �
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标准曲线

标准曲线和工作曲线的比较

一
、

实 验 步 骤

�一� 仪器与试剂

仪器 � �� � 光栅分光光度计

主要试剂 � �
�

�
� 。。

季胺型萃取剂 �氯化甲基三

烷基胺 � � �
�

标准牡溶液
,
�� 阳 � ��

,
硝酸介质 ��

�

铀

试剂 ���
, �

�

�� 水溶液 � �
�

抗坏血酸
, , � 水溶液 � �

�

草酸
,
� 肠水溶液 � �

�

盐酸
,
分析纯 � �

,

硝酸
,

分析纯 �

�
�

环己烷
,

分析纯
�

�二 � 条件实验

�
�

工作曲线和标准曲线的制作

�� � 标准曲线 取标准社 �
、
,
、
� �

、
� ,

、

� � 拌� 分

别加人 �� �� 容量瓶中
,

直接加入 �� 草酸 � � �,

� � 帕 抗坏血酸 � 滴
, �

�

�� 偶氮肿 川 一� � ,

用 �

。 。� �� 盐酸稀至刻度
,

摇匀后在 � � � 光栅分光光度

计上
,

以试剂空白作对比
, � � �� � 波长处 � � � 比色槽

比色
�

�� �工作曲线取 � 、�
、
� �

、
� �

、
� � 拜� 标准牡

分别加人 �� � � 分液漏斗中
,

加人 �� � ��
�

, � � �� �

硝酸
, 巧 � �� � � “ ,

环己烷溶液萃取 � � �� ,

弃去

水相
,

再用 � � � � � , � �� � 盐酸反萃 � � � � ,

缓慢

摇动
,
分层后水相转入 � � �� 容量瓶中

,

其它条件同

上
,
以试剂空白作对比

,

在 “ � � � 波长比色
�

工作

� , 。
·

创 � , 十 �
�

� � � � �
�

工作曲线
� 二 �

。

� � � � 十 �
。

� � � � �

曲线和标准曲线比较见图 � �

�
�

萃取酸度

牡在硝酸介质中形成 〔� 城� �
,

�
‘

�
’一
阴离子络

合物
,

硝酸浓度在 �一� � � � � � 时能被阴离子萃取

剂萃取
,

萃取率高
�

选择 �一 � � �
�� � 不同硝酸浓

度萃取
,

结果表明在 �一 � 。。
�� � 时对牡萃取率高

�见表 � �
�

为降低成本
,

减少后处理酸度
,

选择了

�
�

� � � �� � 硝酸作为萃取浓度
�

�
�

反萃酸度

牡在盐酸介质中进行反萃取不被阴离子萃取剂

络合
,

铀
、

稀土等元素且被络合萃人有机相
�

利用这

一特性
,

用盐酸反萃取
,

杂质离子不被反萃人水相
,

不同浓度盐酸反萃见表 � ,

表 � 表明
,
�一 � � � � � � 盐

酸反萃取对让反萃率高
,

选择 � � � � � � 盐酸作为反

萃取酸度
�

�
�

共存离子干扰影响

环境样品中牡一般与铀
、

镭
、

稀土共存
,

反萃时

仅有 �肠铀存在于水相
,

在环境样品中铀
、

镭
、

稀土

为
�
级水平

,

比色时一般不干扰牡的分光光度侧定
�

加杂质离子对牡的回收率影响见表 �
。
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衰 � 不同 � � � �

浓度对社萃取率的形响

� � 卷 � 期

��� �    】】 ��� ���    !!! ��� ��� ��� ��� ����

���� � �� � �����������������������

加加牡量量 ���� ���� � ��� ���� ���� � ��� ���� ���� ���� ����

���户� �����������������������

萃萃取率率 � �
。

��� � � ��� , �
�

��� �  
。

���
� �

�

魂魂 ��
。

��� � �
,

��� ��
。

��� � �
,

��� � �
。

���

���� �����������������������

表 � 不同 � �� 浓度对社反苹率的影响

��� �   ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� ����

���� � �� � �����������������������

加加针 量量 ���� ���� ���� ���� ���� � ��� ���� ���� � ��� ����

���户 � �����������������������

反反萃率率 ��
。

��� � �
。

��� �  
。

��� �  
。

��� � �
。

今今 �弓
。

��� ��
,

��� � �
。

��� ��
。

��� � �
。

���

���� �����������������������

表 � 加杂质离子对牡回收率的影响

丝竺竺
一

…
一

,

鳖
一

仁翌塑
一

仁墨�犷
一

�
‘�

�
’‘,

�
� ,

·

�

铀 】
� �

�
“ ,

� ”
·

�

—
一

�一兰一…一生一�
一 �

兰二一

�
’

�
’。

� ”
‘

�

” ’

勺 哗 � 拼� 粼

才为化学回收率�� �
。

�
,

植物样品
‘ �

�
一
�

附 � ·
才

式中
,

、

‘
为样品中牡含量 �解到� � � � 为灰鲜重比

�� 灰 � � � 鲜重乡� �
、

为分析用灰重量 �� �
�

�
�

水样
口 �

�
·
才

式中
, ‘

为水样中牡含量 �拼� � � �� � 为分析用水

样体积 �� ��

�三 � 样品的分析步骤

准确称取经 � �� 目筛选样品放入刚玉钳 喝内
,

加人 � � 过氧化钠
, � � 氢氧化钠

,

在 �� 。℃马福炉

内灼烧 �� � �� ,

样品熔融至流体状
,

冷却后用 � � �

�� 热水浸取
,

并加热至沸
,

取下澄清
,
过滤

,

用 �呢

氢氧化钠清洗琳锅 � 次
,

沉淀物用 � � �� �� 热硝酸

逐滴加入溶解
,

并直接滤入 �� �� 分液漏斗中
,

加

�� � � , 肠 �
, 。,

环己烷溶液欢取 � � ��
,

静止分相

后
,

弃去水相
,
用 �

�

, � “
�� � 硝酸溶液清洗有机相

一次
,
弃去水相

,

再用 � � �� � � 盐酸 �� �� 反萃取

� � �� ,

反萃液转入 �� �� 容量瓶中
,
加 � 滴 , �抗

坏血酸
, � 二�� � 草酸

,

加 。
�

�汤铀试剂 ��� ���
,

用

3 m ol/ L 盐酸稀释至刻度
,

摇匀
,

以空白试剂作对

比
,
在 72 2光栅分光光度计上

,
6 6 0

n
m 波长处比色

,

由工作曲线上查到相应牡含量
.

(四) 计算方法

二
、

结 果 与 讨 论

应用本方法分析了土壤
、

煤
、

植物
,

粉煤灰
,

天然

水中放射性牡含量
.
植物分析需进行样品预处理

,

将取植物样品连根洗净
、

晾干
、

炭化
、

灰化后称样 2公

(视样品含 量)
,

其它步骤相同
.
天然水样取样 4 L ,

加 50 m g 3 价铁
,

用氢氧化钠调节 pH 二 9 ,

形成

沉淀物后再按上述操作步骤进行
.
二种不同分析方

法结果见表 4
.

表 4 环境样品中徽t 牡的含t

样 品 !样品数
(拜g / g ) l (个)

N
。 、

萃取 P , , 。

萃取

‘
·

固体样品 一 而令二

土壤

煤

粉煤灰

大米 拼g /k g

青菜 拜g / k g

长江水 户g / L

1 1
.
0士 0

.8

12.3士 0
.
7

15
。

4 士 1
.0

1.1土0
.07

1.3士0
.1

0 .12士 0
.0 6

工G
. ,

+ 0

.
7

1 1
。

9 土 0
.
,

l ,
.
0土 1

.1

1.2土 0
.
‘

1
.
呜士 0

.
2

0
.11士 0

.07

几“
Q
nU哎户一、�.,

,止,‘,�

式中
, 。

为样品中针含量 (阿/g ); N 为由标准曲

线查到的社含量 (雌); 附为分析用样品
:
重量 (g );

表 5是本分析方法回收率
,
在已知牡含量样品

中加入一定量标准针
,

按操作步骤进行
.
从表 5看

,

( 下转第 71 页)
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实验结果见图 1
。

图 l表明
,
被测气体愈浓

,
则

其变色柱长度愈长
.
正如式 〔3) 予示的结果

,
L 与

‘

成正比关系
.

( , ) 变色柱长度与进样体积的关系

流速固定 (50 m l/ m in ) 条件下
,

我们考察了进

样体积的影响
,

实验结果见图 3. 图 3 表明变色柱

长度与进样体积呈直线关系
,

实验结果验证了式(3)

予示的结果
,

即 L 与 Ft 成正比
.
在允许的限度内

增加进样量
,

可提高检气管分析灵敏度
.

清
,

轻则影响定量分析准确度
,

重则无法定量
.
实验

表明本文条件下
,

进样速度选择为 钧一 , 协诚]二运

较合适
.

三
、

结 论

1.本文对检气管方法进行了最基本 的 理 论 分

析
,

首次推导出检测灵敏度与相关参数之间的理论

关系式
,

从而对检气管相关参数(包括操作参数)的

选取
,

给予了明 晰的指导
。

2

.

研制出 50 ,

检气管
,

井对上述理论关系式给

出了满意的实验验证
.

40302010一‘日�半州切榭

o 。。。 ;
J
。。

’

,

荡
进样体积(m l)

图 3 50 ,

进样体 积与变色柱长度关系

(4 ) 进样速度的影响

进样速度太慢
,

则影响分析时间; 进样速度太

快
,

赶上甚至超过了 化学反应速度
,

则变色界限不
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表 5 样品的回收率

样 品

土壤

煤

大米

青菜

1
斡拳 }

样
晕拱

量
’
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…
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—
!一一止二竺一一一

【 三 } {)
‘

!

士

{

.

{ {

’
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‘

i

, 士 ‘
·
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’
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土
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·
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’

只士
。.5

{

90 .5

取剂粘度较大
,

所以在萃取及反萃取时缓慢地摇动
,

以免水相与有机相分层不清
,

影响分析结果
.
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回收率都在 9。% 以上
.
在样品分析时固体样品如土

壤
、

煤
、

煤渣等用 92 % 的回收率
,

植物样品用 90 % 的

回收率
。

用本方法分析微量社经济
、

灵敏
、

方便
,

检测

下限低
,

能适合环境本底水平样品分析
.
使用过的

N :‘,

萃取剂用 , % 碳酸钠溶液洗一次
,

再用 3
.
sm ol/

L 硝酸平衡两次
,

即可重复使用
,

一般重复使用 3一

10 次
.
在比色时加入草酸可以有效掩蔽铀的干扰

,

加入抗坏血酸可以排除其它手落土干扰
,

由于 N Z。,

萃
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