
用�
�

一

�����萃取分光光度法

测定水质及土壤中微量铀

俞通武 朱永先

微量铀在 �
�

�� ���。
溶液中用三辛基

氧化磷������萃取
，
以氟化钠掩蔽错

、

社
，

以抗坏血酸还原高价态的铁
、

钵
、

钒等
，

使其

不影响铀的萃取及测定
。

然后直接吸取 �毫

升有机相在���乙醇介质中用 ��
一
�����

作显色剂
，
于��型分光光度计上用����件

，

��� 液 槽比色测定
。

本方法检出下限为 �

微克�升
，
方法灵敏度为 �� ��

一 “
微克���

“ 。

一
、

实 验 部 分

�一�仪器和试制
�

�
�

��型分光光度计
，
���液槽

。

�
·
��型酸度计

。

�
�

铀标准溶液
。

将�
。�。
试剂于���

“
�灼烧至恒重

，
在分

析天平上称取 �
�

����克
，
用 �� ���

�

��毫

升溶解
，
并用水稀释至 �升

。

此溶液含铀 �

毫克�毫升
。

再稀释成 �微克�毫升标准铀溶

液备用
。

�
�

�
�

��三辛基氧化磷溶液������

称取 ��
�

�克三辛基氧化磷溶于环 己 烷

中
，
并用环己烷稀释至 ��� 毫升摇匀放置过

夜使用
。

�
�

复合掩蔽剂溶液
�

称取��
�

�克 �������
�

�一环己二胺四

乙酸�
，
�� 克 磺基水杨酸

，
�克氟化钠

，
溶

于��� 毫升水中 �此 时 ����� 呈白色悬浮

物质�
，
在酸度计上用��� ���� 溶 液调节

至��为�
�

��
，
并用水稀释至 �升

。

�
�

三乙醇胺缓冲液

称取���克三乙醇胺溶于���毫升水中
，

用高氯酸调节 至 ���
�

��
，
以水稀释至 �升

放置过夜
，

次 日再用高氯酸调节至 ���
�

��
。

了
�

�
�

�����一�����溶液
�

在分析天平上称取�
一
�

一

嗅
一
�
一

咄咙偶氮
一
�

一

二乙氨基苯酚�
�

��克
，
用无水乙醇溶解

并稀释至���毫升
。

�
�

� � �硝酸溶液
， ��氟化钠溶液

。

�
�

抗坏血酸
，
分析纯

。、

�二�分析手续
�

�
，

标准曲线的绘制
�

于 ��� 毫升分液漏斗中加入标准铀溶液

��微克�毫升�
，
分别为�

，
�

，
�

，
�

，
�

，
�毫升

。

用水稀释至��毫升
，
加��毫升�

������
溶液

及�
�

�克抗坏血酸
， �毫升 ���溶液摇匀

。

加 �毫 升 �
�

������
，
剧烈振荡萃取 �分

钟
，
放置分层后弃去水相

，
准确吸取 �毫升

有机相于��毫升容量瓶中
，

加�
��氨水 �

�

�毫

升
，
掩蔽剂�

�

�毫升
。

缓冲液�
�

�毫升摇匀
，

加入 �毫升�
�

��� ��
一

�����溶液
，
用无

水乙醇稀释至刻度摇匀
。

将容量瓶在��℃�
��℃温水浴中放置��分钟，

不时摇动
，
取出

后立即用 ����协
，
��� 液槽测定并绘制 曲

线如图一
。

�
�

样品分析

���水样
�

取水样若干毫升不超过 �� 。 毫升 �含铀

量为 �一��微克�
。

放人相应大小的分液漏斗



先亥度

厂

摇匀
。

以致密滤纸干过滤
。

弃去最初��一��

毫升滤液
，
吸取����的毫升于分液漏斗中

，

样品液不足���毫升时用水补足���毫升
，
加

入�
�����

�

溶液�� 毫升
，
�����溶液 �毫

升
，

及抗坏血酸�
�

�克摇匀
，

加入 �
�

������

�毫升
。

剧烈振荡萃取 �分钟
，
以下手续按

标堆曲线绘制过程进行
。

计算���水样 �毫克�升 �
创

漂一

�

�

��司�
‘�

喇�喇�叫�
�吐

川�
、

���土壤 �毫克�公斤
�

乡一了一气尸甲了一
娜�山充“ �� 翻旧������� �

户 君

勺 留

。
‘

�
七 入 下万二二，

乙匕�

图 � 电寻曲线

中
，
每���毫升水样加人 �������

溶液��毫

升
，
依次增减

，
然后分别加人����

��溶液

�毫升
，
及抗坏血酸 �

�

�克
。

摇 匀 并 加 入

。 �

������ �毫升
，
剧烈振荡攀取 �分钟

，

以下手续同标准曲线绘制过程
。

���土壤
�

土壤样品于���
“
�烘干 �一 �小时

。

并磨

细至约 ���目
。

在分析天平上称取上列样品

�克 �谁确至 �
�

����克�于���毫升聚四氟乙

烯烧杯中
，

加少量水湿润
。

缓缓 加 人 � ， �

���� ��毫升溶解
，

待剧烈反应后加人���

氢氟酸 �毫升
，
在电热板上加热溶解 《控 制

温度低于���℃ 》 。

并保持微沸约��一��分钟
。

然后在低温下蒸发至近干
。

取下烧杯
，
加入

� � ����
�

��毫升
，

冷却后连同残渣一起移

入 ��� 毫升容量中
，
用蒸馏水稀释至刻度

，

式中
� �，

�一样品测得的光密度在标 准

曲线上查得相应铀量�件��

�一取样量�毫升�

�一取干过滤液�毫升�

�一土样重�克�

�
�

操作注意事项

���室温超过��℃时不用水浴恒温 ，
放

置��分钟后直接测定即可
。

���测定用容量瓶和 ��� 液槽须事 先

烘千
。

���若样品中 ��裸量过高
，
可适当多加

些抗坏血酸��克�对测定无影响
，
亦可适当

多加���溶液���一��毫升�
。

���过多将使

结果略低
，

可在标准曲线中同样增加量
，
以

消除之
。

二
、

条 件 试 验

�
�

按标准曲线绘制手续
，
单一地改变测

定条件
，

其适用及本文选用范围下表所示

试试 验 条 件件 适 用 范 围围 本 文 选 用 范 园园 备 注注

吸吸 收 光 谱谱 ����� 终终 ����件件 图 二二

草草 取 相 比比 ����������� ����一�
������ 表 一一

范范 取 酸 度度 �一�� ���
��� �

�

�� ������
图 四四

草草 取 时 间间 �分以上上 �分分 农 ���

抗抗 坏 血 酸 量量 �克以下下 �
。
�克克克

����� 溶 液 量量 ����毫升升 �毫升
�



溶溶 液 ����

显显 色 剂剂

发发 色 时时

温温温

�� 值 表

表 四

�
一

…
一

�
一

…
一

�
显条色件

度

�，� �
�

�毫升

�� �

���毫升

��分一���分

高于��℃

��� �
�

�毫升

�
。
�

�毫升

��分

��℃ 低于�� ℃不均相

�
�

络合物的组成
�

用等克分子系列法测定络合物的组成为王
� �见图三所示

，
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，

产沪

︺皿
翻

减架

�付勺 似岌 ���

图 � 萃取酸度

�

钱饭军

� 甲 �

�
·

叻篇 �卜�人��� 倪�
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�
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�
·
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图 � ���量影响

辈只时润 �分�

图 � 萃取时间

农 � 相 比 影 响

赫漏叫
一
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�

…
’
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���
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协
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’
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·

’

…
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一
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。

…
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表 � 振 荡 时 间 影 响

贾曰只一杰�

表 � 显 色 溶 液 �� 值 影 响

溶 液 ��

光 密 度

�
。

� �
。

� �
。

� �
。
� �
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� �
。
� �

一

� �
一

� ��

�
。

��� � �
。
���
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��� �

。
��� �

。
���

表 � ���一�����稳定时间
’

黯�
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一

而
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…
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科
’
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�
�

方法精密度

对一个湖水样品和一个河水样品分别进行 �次测定
，
结果如表五所示

。

表 � 多 次 测 定 精 密 度
、、

��
、
�

结里 �次次 ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� ��� 标准偏差差
名名

�

�理过，到‘
�数数数数数数数数数数 ������

称称
一�

一
�
�����������������������

、、 、 入入入入入入入入入入入入

义义 湖水取 ������� �
一

����� �
。
����� �

。

����� �
。

����� �
。

����� �
。
����� �

。
����� �

。
�������

·
����� 土 �

。
������

��� 河水取 连��犯��� �
。
������一�

·

��土����
。
�������

。
������ �

一
������。 · “ 。 �。…。

·。 。 。 ����。

������ 士 �
。
������

�“ 、

表 �

�艺 八��

� 一
�

�
�

样品分析回收率
�

在几个水样及土样中加入标准铀回收如

下
�

样 品 分 析 标
�

准 回 收

样 品 名 称 …澳彝晏
一
潦普

、���

量 �茄入，。童 厂画赫
、�量 �

’

高
，、 �

。 ，
’

� ，� � 、 � 丫 �� � 、 � ， 卫� � 、 � 卜兰」州沁 三
牛。 ��

、 卜“ ，
�

、 ” 艺 ，
�

、 尸邑 ，
�

镖斤
…粤月一一一��一带一争

戈粼 …
一

今辛一号
一

一

一卜卜令
于干哥介肖一户

�

一

�
一

下下下
�

�

几种分析方法结果比较

本方法与我所现己采用的两种测铀方法对几个样品同时测定结果见表七所示
�

表 � 几种分析方法结果比较表

…
�

�
�

，
�

��
�

�
，�

� 方
��� “ 一

火
����一�

� �人���� ����一偶氮肿�

�一羚基哇琳一

偶氮肿�

果称
结

一
��

名一

盐 湖 水

泉 水

盐 湖 水

河 水

盐 湖 水

�
。
��� �

。
��� �

。
���

�
。
��� �

。
��� �

。
���

�
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��� �
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��� �
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���

�
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���

�
�

�
�

�
一

�

�
。
�� �

。
�� �

。
��
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。
� �

。
�

���



�
�

千扰物质

��微克铀中加入不同千扰物质
，
下列加人量其误差不超过 ��

加 入 离 子 加 人 形 式
加 入 量

�协��
加 入 � 量

�林��
测 得 � 量

�协��

相 对 误 差
���

… ��
�

� …
� �

二�����
������几����一一一����乙…

�自���‘八��“

�����。�‘
·

����

��一���

������

�����

�����

��������

�������

�����

��������

��������，��‘

�����‘

��
。
�
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��

…
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左

�汽��。�︸�
�
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�

…
��
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��
� ‘

�
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��
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��
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��
十�
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��

��
��

��
��

��� �
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��
��

��
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��
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�
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��
�之

��
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��
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��
��

��
�么

�� ��
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��
��

��
�么

��
��

��
��

�
��

��
��

��
��

��
��

���一

��
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结 论

�
�

本文对以三辛基氧化磷作萃取剂
，
以

��
一

�����作显色剂测定微量铀的各项 条

件进行了探讨
。

认为本法测定水及土壤中的

微量铀具有快速
、

简便
，
萃取相比大

，
方法

灵敏度高
，
干扰离子少等优点

。

水
，

污染水
、

污染土壤分析
。

�
�

本法的方法灵敏度为 � 又

检出下限为 �件���
，
�一 ����

解律
。

适用于天然

��
’ “林����

“

符合皮尔定

���
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