
火焰原子吸收法测定卤水中铆和艳
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摘 要

本文研究了利用磷钥酸晶体与浓硝酸钱直接作用
，

制备的大颗粒�大于��筛目�磷铂酸钱 �简

称����
，
对于卤水低含量���

’ ‘
�以下�初

、

艳的分离和富集以及�
一

仲
一

丁基
一���

一

甲节基�酚�简

称������萃取的条件
。

实验证明
�
���采用磷铂酸与浓硝酸铁直接作用的制备方法

，

具有简单
、

快速
、

颗粒大
、

透水性好等优点
。

在柱上交换条件下
，
铆和艳的吸附量分别为�

�

�和�
�

�毫克当量�克
。

其分配系

数分别为
�

钾�
�

��
、

枷��
�

�
、

艳���。 。
。

用于组分复杂的卤水以及矿物巾铆和艳的 分 离
、

富 集

是一个比较好的交换剂
。

试验还证明
�

不用硝酸钱溶液洗脱
，
仅在试样中预先加入定量的硝酸钱和硝酸混 合 溶 液

，

可直接将大量的钾
、

镁等元素分离而铆和艳得到满意的富集
。

富集了的物
、

艳
，
用碱溶 的 方 法

进行溶解
，
然后采用�

一

仲
一

丁基
一���

一

甲节基�酚萃取
，
原子吸收法测定

。

为了使整个分析方法更加简化
，

将一般的交换柱改用经过改制的��毫升梨形分 液 漏 斗
，
可

使交换
、

分离
、

碱溶
，
萃取均在一个容器中进行

，
试验证明

，
这个方法是可行的

。

经过以上几个方面的研究和探讨
，
解决了���所存在的缺点

，

使���用于分析上的分离更

加快速
，

广泛
。

从而使一个繁杂
、

冗长的钩
、

艳分析
，

变成了简单
，

快速
，
应用较为广泛的分析

方法
。

方法的标准偏差为 士 。 �

��
。

前 言

卤水中铆
、

艳含量常在��
“ ‘
�以下

，
而

其他碱金属
、

碱土金属元素又是大量的
，
因

此
，

在测定前必须预先分离
、

富集
。

文献中

对钩和艳的分离
、

富集的方法很多
，

仅用无机

离子交换剂就已有大量的研究和报导 �，一 “ ，。

阿部等人提出了水含氧 化 锑 〔‘ ，， ���。 ����

介绍的磷酸错
〔�」���������用的亚铁氰

化镍
‘�’� ����等人又比较详细地研究了��一

杂多酸按盐的交换性能
‘� 。

上述各种交换剂
，
对于溶液中钩

、

艳的

分离性质各有其特点
。

对卤水中物
、

艳的分

离
，
我们认为

，
���较为适宜

。

其优点 对

物和艳的选择性好
，
分离系数大

，
在酸性介

工��

质中对多价离子几乎不吸附
，
所以

，
��尸适

合于卤水中枷
、

艳的分 离 及 富 集
。

但是
，

���也存在一定的缺点
，

透水性差
，

易 还

原
，
对艳的吸附不易洗脱等

。

本文针对���所存在的缺点
，

进行了研

究和探讨
。

提出了新的制备方法
，
解决了透

水差
、

不易洗脱等问题
。

另外
，

为了消除碱溶后大量磷铂酸根的

影响
，
采用了 �一仲一丁基

一 ���
一

甲茱基�酚

萃取枷
、

艳
，
从而又提高了测定灵敏度

，
使

得复杂而又冗长的分析方法
，
更加简单化

，

为低含量的物和艳测定提供了一 个 新 的 方

法
。

本法应用范围较为广泛
，
灵敏度高

，
较

为准确
。



一
、

原 理

�一 �碱金属离子在 ���柱上的交 换

反应
�

��� ‘ � ���
‘
��〔����工��

�。
�〕乙共笋

���〔����，��
�。
�〕 � ��� ‘

�二�碱金属离子在碱性介质中与

�����的萃取反应
�

�� 卜�水�� �����有机相 �� ��
一 �水�

�于���
�

·

�����有机相�� ���

�� 十

一碱金属离子
。

�一苯酚化合物
。

二
、

仪 器 与 试 剂

�一�仪器及测定条件列于表 �
�

称取 ��� 克市售的磷钥酸晶体
，

浸泡在
�

�

��浓度的硝酸和 ��浓度的硝酸按 混 合

溶液中
，
静置��小时

，
用抽滤法进行过滤

，

用 ��浓度的硝酸馁溶液洗至中性
，
置空气

中干燥
，
过��筛目备用

。

�
�

��浓度�����的制备
�

称取��
�

�克�����溶液
，
用重蒸馏煤

油稀释
，
转人���毫升容量瓶中

，

稀至刻度
。

再倒入���毫升分液漏斗中
，
加��浓度氢氧

化钠溶液���毫升
，
振荡 �分钟

，

待分相后
，

放去水相
，
再加入��浓度的盐酸溶液���毫

升
，
振荡 �分钟

，

放去水相
，
加水洗至中性

，

备用
。

表 � 测定枷和艳的工作条件

用 ��一 �型单色仪组
装的原子吸收光谱仪

波一狭

灯 电 流

燃烧器高度

乙 炔 流 量

空 气 流 量

�� ����人
，
�� ����入

�
·
��毫米

�
�

�一�
·
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光轴下 �毫米以下

���毫升�分

��。 。毫升�分

�二�试剂
�

�
�

���的制备
�

表 �

三
、

实验部分

�一����分离枷
、

艳的条件试验
�

�
�

硝酸铁浓度对钾
、
锄

、

艳
、

镁吸附的

影响
。

由于���对碱金属离子的吸附量大小
，

与介质中存在的钱离子的浓度有关
，
因此

，

按以下的条件进行了试验
。

用 �克 ���装

柱
，
试液酸度为�

�

��浓度
，
以每分钟 �毫升

的交换流速
，
进行交换分离

，

其结果如表 �
。

试验结果证明了
，
在交换介质中随着硝

酸钱浓度的增加
，
���对各种碱金属离子的

吸附逐渐下降
，
下降的顺 序 ��������

��
。

从而可以得出结论
，

只要在交换介质中

加 入 �
�

�� 浓度的硝酸钱
，
就可以使大量的

钾
、

镁离子不被吸附
，
达到分离

，

富集钩
、

稍酸按浓度对钾
、

枷
、

艳
、

镁的吸附影响

一
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一
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艳的目的
，
为不经洗脱既可达到分离钾

、

镁

元素提供了依据
。

�
�

酸度对铆和绝的吸附影响
。

�����在文章中提到 �� ’， 当氢离子浓 度

超过 ��时
，

对伽和艳在���上的吸附影响

很大
，
而氢离子浓度在 ��浓度以下

，
对枷

和艳在���上的吸附影响可以忽略
。

根据这

一论述
，

介质中的酸度对钩和艳在���上的

吸附是有一定的影响
，
因此

，

进行了以下的

试验
，
其结果见表 �

。

表 � 酸度甘枷和艳吸附的影响

表 � 交换流速叶枷和艳吸附的影响
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表 �的结果表明
，

酸度从�
�

��一�
�

���

浓度的变化对锄的吸附影响 很 小
，
可 以 忽

略
，
对艳几乎没有影响

，
与 �����的论点相

符
。

一般在交换过程中在试样中加 人 。 �

��

浓度的酸度
，
可以防止还原又可拟制多价离

子的吸附
。

�
�

交换流速对铆和艳的吸附影响
。

采用动态交换
，
流速对被吸附的元素有

影响
，
这个影响主要是由于 ��� 的结构所

决定的
。

为了确保被吸附的元素全部吸附在

���上
，
交换流速还是很重要的

。

因此
，

我

们按以下的条件进行了试验
。
�克���

，
用

�
�

��硝酸按 。 �

��硝酸为介质
，
进行装柱

。

铆和艳各为��毫克
，
以不同的流速交换吸附

其结果如表 �
。

从表 �的结果可以看出
，
交换流速每分

钟 �毫升对艳的吸附没有影响
，
而对铆每分

钟大于�
�

�毫升的流速对锄的吸附就有影响
。

一般交换流速控制在每分钟�
�

���
�

�毫升为

宜
。

�
�

���柱上分离条件小结
。

综上所述
，
利用大颗粒���柱上 分 离

铆和艳
，
采用�

。
��硝酸按�

。
��硝酸混合溶

液为交换介质
，

每分钟�
�

���
�

�毫升的流速
，

即可分离大量的钾
、

镁等元素
，
又可以较好

地富集铆和艳
。

�二������溶液苹取铆和艳的条件

试验
�

�
�

碱度对 �����萃取枷和艳的影响
。

文献中介绍
〔“ ’，

碱度对铆和绝的萃取影

响很大
，

为此
，

按以下条件进行试验
。

在���

柱上分离钾
、

镁并富集枷和艳
，
经碱溶后

，

调至不同的碱度
，
以�

� �的相比
，

进行萃取
，

其结果见图 �
。

亡 �

。 ，口 口
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� 沙
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口 �
·

之 �
·
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图 � 碱度���

图 �的结果说明
，
碱度对�����萃取

物
、

艳是随着碱度的增大
，
萃取 率 逐 渐 提

高
。

为了使枷
、

艳的萃取率均达到百分之九

十以上
，
碱度选用�

�

�一�
�

��浓度为最佳
。

�
�

�����溶液浓度对铆和艳萃取的影

响
。

���



��
����认为

，
�����萃取饱时

，
��

�

���的浓度与萃取率成正 比
。

在 ���分

离
，

富集枷和艳的基础上碱溶后
，
调碱度为

��浓度
，
相比�

� �
，
进行了试验

，
结果如

图 �
。

图 �的结果与文献中的结论是一致的
、

书托匕在 �一 �的关系内进行萃取枷和艳
，
可

以得到满意的结果
。

�
�

���对�����萃取铆和艳的影响
。

由于采用���富集铆和艳
，

碱溶以后大

量的磷钥酸根和按离子被溶解在溶液中
，
是

否对 �����萃取枷和艳有影响
，
需通过试

验说明
。

为此
，
在 ��浓度的碱度

， � � �的

相比
，
加物

、

艳各 �� 微克
，
用 ��浓 度 的

�����萃取
，
结果见图 �

。

� �

� �

����如�次、针
�

璐嗽橄
�

�劝砚
�

习咨吩碱针嗽母

图 � �����浓度���

试验结果证明了
，
� �����的结论

，

随着

�����浓度的增加
，
钩和艳的萃取率逐渐

提高
。

为了达到枷和艳的目的
，
�����的

浓度采用 ��浓度为适宜
。

�
�

相比对�����萃取铆和艳的影响
。

文献中提到 ‘���
，
相 比加大

，
物

、

艳
、

钾

的萃取率增加
，
当相比为 �� �时

，
艳的萃

取率大于���
。

按������� 浓度
，

碱度为

��浓度的条件
，
进行了相比试验

，

其结果如

图 �
。

�
�

巧

图 �

��勺一��二�
，

一�
�

一

一
皿��

夕 � �
，

� ��

�� ��克�

从图 �的试验结果
，

可以看出���的量

不能大于 �克
，
否则对 �����萃取铆

、

艳

有影响
，
一般采用 �

�

�一�
�

�克较为适合
。

�
�

萃取物和艳的小结
。

由试验 �� �的结果
，
可以得出以下的

看 法
，
碱 度 �� 浓 度

，
相比�

� �至�
， �，

�����浓度 ��
，
����

�

���
�

�克
，

振荡

�分钟分相为最佳
。
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图 � 相比�有�水�

四
、

分 析 程 序

�一���尸交换柱的制备
�

采用图 �所示的分液漏斗作为交换柱
。

用 。 �

��浓度的硝酸钱�
�

��浓度的硝酸混合

溶液为介质
，

称取�
�

����
，
倒入分液漏斗

中
，
待溶液澄清后

，
以备试样交换

。

�二�试样的制备
�

取适量���一��微克�铆和艳的试样
，

按

�� �的稀释倍数进行稀释
，
然后

，
使试样中

���
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图 � 标准曲线

图 � �分液漏斗 ���� �螺旋夹

�胶管 �滴管
�七�结果计算

�

������微克�毫升 �
�有

·

��

含硝酸钱�
�

��浓度硝酸为�
�

��浓度
，
待交

换分离
。

�三�试样交换
�

将制备好的试样
，

倒人装有���的分液

漏斗中
，
以每分钟 �毫升的流速进行交换

，

待试样全部转入分液漏斗以后
，
用�

�

���硝

酸钱�
�

��硝酸混合溶液中洗烧杯 �一 �次
，

每次 �一 �毫升
，
最后再用相同的溶液淋洗

分液漏斗����一 �次
，
待溶液流干后

，
即

可进行碱溶
。

�四�破溶
�

取��浓度氢氧化钠���毫升
，
加人分液

漏斗中
， ，

溶解���
，
待���全部溶解 后

，

加钾��毫克
，
用水稀至��毫升以备以备萃取

。

�五�苹取
�

在 碱 溶 后 的 溶 液 中
，
加 人 �� 毫 升

�����溶液
，
振荡 �分钟

，

待分相后
，
将

水相放掉
，
有机相以备原子吸收法测定

。

�六�标准曲线的配制
�

’

称取�
�

���
�

�克���
，

分别倒入 �个分

液漏斗中
，
各加 �

�

�毫升 ��浓度的氢氧化

钠溶液
，
待 ���溶解后

，
分别加入枷

、

艳

各�
�

�
、
��

、
��

、
��

、
��

、
��微克

，
再各加��

毫克钾
，
用水稀至��毫升

，
用��毫升 ��浓

度的 �����溶液萃取
，

然后与试样同时测

定
。

曲线如图 �
。

�一试样体积�毫升�

�有一�����体积�毫升�

��一从曲线查得��或�
�的量�微克�

五
、

结 论

�
�

利用磷铂酸晶体与浓硝酸 钱 直 接 作

用
，
制备的���

，
颗粒大

，
透水性好

，

不用

填充料
，
解决了���透水性不好的问题

。

�
。

在�
�

��浓度的硝酸钱�
�

��浓度的硝

酸介质中
，

进行试样交换
，
不经淋洗过程即可

将大量的钾
、

镁等元素分离并富集锄
、

艳
。

�
�

碱溶���
，
�����萃取的方法与用

硝酸馁液溶淋洗的方法比较
，

碱溶萃取法简

单
、

快速
，

测定灵敏度高
。

�
�

利用改制的梨形分液漏斗代替管形的

交换柱
，
可使交换试样

，
碱溶

，
萃取均在一

个容器中进行
，
可提高测定方法的精密度和

准确度
。

六
、
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