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斑点分析法在化探寻找铜媒矿床中的应用
离 令 奋 胡 国 班

斑点分析注果山冶金部地球物探矿队 实 殷 窒 在

盯年桔合野外生产的要求
,

和北京地管勘探学院协

作进行献触的
。 同时也歌制成功了适合本方法所用的

斑点仪
。

年末肯定了方法的步歇
,

井大致确定了

流速
、

注概
、

提出剂及沉溶剂等几个重耍的简题
。

于

年 月又在野外进行了现据实脆
,

趾明言匆方法效

果良好 , 可以应用于野外大量生产
。

根据实墩桔果我

护,首先把它应用在寻找铜媒式的踉矿沐上
,

测定铜热

雨个元素
。

一

镍的斑点分析法
方法概述与操作步骤

方法概远

斑点分析法对魏的测定是某于
于十

与二甲基乙二

醛肠在弱碱性环境巾生哎二甲基乙二醛肝镍厂勺耗色沉

淀而进行的
。

北反应式如 凡
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二甲基乙二醛胯裸在 时很易济解
, 当

一 时沉淀反应进行非常慢
, 实际等于未起沉淀

反应
。

只有在 以 上才有明显的沉淀反应生成
,

在 班 一 时是沉淀反应最好的条件
。

当

以上沉淀将开始溶于澄氨水中
。

用王水溶解土城样月
,

有雨个作用 一个作用是

将土姨样品中的擦提取出来
, 另一个作用是将 氧

化成
十 ,

然后以酒石酸钾纳来掩蔽
十 十 、

川
十 ‘ 、

十 十

等离子
, 用麟香草酚延作指示剂

,

以 飞 的氨水

翻节至览色
,然后使拭液逐渐的在一定速度

,

通过用

二甲基乙二醛胯之丙酮溶液浸过的滤概
。

这时在溥新
上在所控制的一定而积内出现了二甲基乙二醛肘燕的

杠色沉淀斑点
,

根据斑点颇色的深浅 啥标准斑点色阶

对比
,

确定土壤样 昆中热的含量
。

以 为单位戈示

原始桔果
。

恕歌脸之后
,

本方法可以侧定 上壤和岩石中的硫

化热及部份矽酸 燕
。

共测 定 范 圈 为 汤一

外 的媒量
。

冉高的热量可以通过冲淡藏液偎度

或诚少吸取飘液体积及诚少称样量来达到目的
。

所需歇剂及操作步砚

①所需歌剂

王水 稀王水
,

份澄王水加 份水混合

察香草酚蔽 必微碱性水溶液

氨水
,

份谧氨水加 份水混合

酒石酸钾钠 必水溶液

二甲基乙二醛盯的丙酮溶液 肠

硫酸擦或钝金属热 或

②操作步肆

用量取勺量取 克土样 或岩样 放入
、

尖底溶解管内
,

加入凡一 稀王水
,

加热
,

使之沸

腾至王水蒸发到 以 上
。

放冷
, 用不含踉的水稀释

,

井振煲匀
,

放置 一 分摊
,

澄清后从‘卜吸

取 清液
,

放入白瓷点滴板的坑内
,

加酒石酸钾

钠溶液 一 滴橙匀
,

加入 滴寮香
一

草酚蓝指示剂
, 用

氨水稠至蓝色
。

这时把用二甲基乙二醛肪丙酮溶液浸

过的反条流机 狡 公分宽 公分 放入斑点仪夹徒
中 ,

旋紧斑点仪帽井稠节三通管内水柱至一定高度
,

然后将稠成弱碱性的献液从点稠板上移入 斑 点 仪 孔

内 ,

再打开 下面的雨路活塞
, 使汰液在一定洗速内通

过滩概 这里耍求的一定流速应预先稠好
。

等拭液

流毕后
,

旋开斑点仪帽将滤叙往前移动一下
, 冉进行

下一个样 日
。

征条畏 公分的滩新可做 个样品
,

侠
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干后 但不得在太阳光 下晒
一

干 与标准斑点色阶对

此
,

确定样品 ‘
,娘的合量

,

乎卜把含量写在如夫 格式

的原始祀录本 卜
。
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二 标准斑点色阶的制备

标准溶液的配制

的 脚容液 称取 克 或 当



克钝裸的硫酸藻 神金麟镍 ,用稀确酸在溶解管内

溶解 或用水溶
,

使共全部 容解后移入 的客

量瓶中
, 用不含擦的水稀释至刻度混匀

。

的 号溶液 吸取 号溶液 放入

另一个 的容量瓶中
, 用不含镍的水稀释至刻度

混匀
。

空白土样溶液的制备

在工作地区首先取估对为正常摄的土样
,

按第 节

的操作步肆进行分析
,

把分析桔果为界的若
一

干个样品

献液归侨到一瓶子里
,
作为室自土样溶液使用

。

使用的

目的是使标准斑点色阶 与样品桔果的测定条件 一致
。

标准液用里针算法

一所配标准斑点色阶应吸取标准液的毫升

数 、

△一分析元素在土样中的含量 别

一取样量 〔

一所用标准液的漂度

标准斑点色阶的配制

根据按 巨式计算好的应吸取标准液的毫升数
, 分

别吸取不同澄度之标准液
,

放入溶解管或比色怜内
,

在行个加入标准液的溶解管或比色管内
,

各 加

放人自瓷点滴板的坑内
,

按照第二节所述之操作步敬

进行
,

做出标准系
。

标准系列可标半月配制一次
。

标准系列也可以按照夫 直接配制
。
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成果换标方法

①山 川 换算成 了 按
‘

式换算

数 数 按第二节所述取样量

及稀释体积言十算

② 涣算成百分含量按 下式进行
丫 数 火 一 拍含量

三 其他元素的千扰及其消除方法

据一些文献祀裁
, 、 。也可以和二甲基乙二戒

肘生成可溶性的格合物
。

是揭色的
,

井 目当氨水多

一些时
,

此褐色加重
。

应当注意的是这雨种兀索瓜容

以前 , 因此它 寺 于消耗二甲基乙二醛居易而彤响谋

的完全沉淀
。

根据藏验褚果 量在 以下可以不 珍

虑其 干扰
。

有的文献中淡 。量小于旗量的 川告等

于燕量时都不
一

干扰
,

根据我们的试验桔果
,

鱿量夺
一

于

娘量的 一 倍时
,

都不干扰
,

因为封和二甲基乙

二醛转所生 擞均沉淀为黄色
,

桔果把 色的撇概稍
’

处
一

的了一些
。

但是这个反应在 一 时
,

勤藏液

与二甲基乙二残肠进行反应 相 当 金占
,

沉淀

很不明显
。

因此在藻量测量中
, 当钻量等于或小于照

量时 钻只因消耗二甲基乙二醛时拭剂而起干扰作用
。

另牛也有的文献沱
, 当容液中沉有 。“ 和

‘ 十

时

可生 戈 。 十十 和
干 十 十

的二甲基乙二袋畴为沉定
。

而
十

在 以 七时可 与二甲基乙二必肠生戎可鹰

性的叙色格合物
。

在
·

一 时此格合物不生成
。

对于
十 、 十 牛 、 十

等离子
, 在 开 一

时
,

共氢氧化物要发生沉淀
, 月此时 容液‘

‘ 、

十

离子多时也会发生沉淀
。

勺此旗的耗色斑点被沾

污
,

影响 与标准斑点比较的精果
。

对 卜述各种干扰元

素 与二甲基乙二醛胯的作用及其在氨性 容液中的特性

看来
,

形戍可溶性格合物的元素将 川渭耗沉淀剂而起

干扰
,

而对形 资仃色或白色沉沈的元素会使二甲基乙

二醛胯镍的耗色沉淀不易观察
。

所以我们需没法渭除

这些干扰元索的影响
。

一般在镍犷床上土壤样况 ,于,的 不 量比之

量是少的多
, 因此在实际工作 , ‘可不考虑它的

一

干扰作

用 特殊情祝例斗
,

最好顶先侧定一 土壤样 界中的
、 。的含量

。

所以一次浸滤新就够了
,

不必浸二次
。

在某些岩石样品中
,

因
十 干

的离子牛视 与
十 十

相同
,

因此在精品的矽酸缎系中
,

次 要元
。

素藻应 与镁共卜富集于早期形成的
、

类件同象的跌镁

矿物晶格中
,

所以有时 的含垦核多
,

以至 在中和

到氨性时
,

将析出其氢氧化物的白色沉淀盖在二甲基
乙二醛肝镍的耗色斑点 卜

,

影响了精果的观察
。

有的

文献 卜淡
, 当氨离子

、 十

谈 变过小 寸
, 十 十

仍可

生戎 自色沉淀
,

对
十 十

的干扰可以借加

入 、
来阻止 的沉淀

。

份 离子的漂度在一股上壤徉品
’ , 是不 会很大

的
,

因此加入少量的酒石酸押抽就可以消除共于扰
。
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郎使在含盈多的岩石样品中
,

加入 一 滴 呱的酒石

酸钾幼溶液就足以阻止 的沉淀析出
。

至于
干 十

离

子的千扰可以不考虑
,

因为在用王水溶解样品的过程

中早已被权化成
十 斗

了
。

对于跌量很高的样品
,

可以

堆加酒石酸钾钠的渡度
,

最好不增加其体积
。

因为增

伽体积时会加提扯谏时朋
,

诚低了生产效率
。

此外对于
‘ 、 ‘ 十

等离子也可以被酒石酸钾钠一起掩蔽
。

四 方法的灵敏度及精确度

斑点法对热的灵敏度要比比色法测定臻的灵敏度

高的多
。

二甲基乙二醛胯的比色法对热的 灵 敏 度 为

必
。

这就是轰觉斑点法的灵敏度比之比色法的灵

敏度提高 倍
。

另外 一咬喃二肪的比色法对热的灵

敏度为 必
,

而斑点法比之 咬喃 居法的灵敏

度提高了 倍
。
因此

,

在目前对碟量测量的方法灵

徽度方面
,
是满足了化探对分析方法的要求

。

关于斑点法对热的测定精确度
,

我仍用光电比色

法作扯对比
,

采取样品是用 」 的天乎
,

其余在

样品处理大雨个方法皆相同
,

斑点法 与光电比色法对

此精果如表
。

表

五 流速
、

滤抵
、

沉淀剂的溶解
、

溶剂等的迭择简题

流 速 简 题

曰旬己耙淡过
,

山于斑点法是一而进行反应一而

讨滤
,

因此握 贡容液流过滤低的速度乃是斑点法重要

的关键简题
。

山于流速不 就会导至方法的灵敏度有

所高低
。

通过流速的按制
,

根据各地镍量背景值的不

同及化探所要次的精度
,

也可适当的加快流速
,

稍为

降低方法的灵敏度
,

这样就会大大均提高工作效率
。

为了确足沈速简以我们曹 对
、

对
、

丁 、 丁 、 丁 等不同含量的样品进宁卜了

熟验
。

歌脸精果列入表
。

表

、

时

二〔碑均钙含量 ⋯
杏同 , 佳乏 ‘“
简 含最

忽

浏 “ “

沁︸心,花乃脚帕沁
工﹄︸

凌秒
下 秒

秒

秒

, ,

, ,

引〕 ,

,

刀 ,

闭 , ,

闭 , ,

, ,

样 品 田 号
斑 点 法

形
光电比色法

平
改
均 相
差 势 山上表可以看出

,

各种不同的流速对失际相同含

量的 定精果是不同的
。

流速在
一
秒可使艳大部

分裸沉淀
。

在旗量背景值铰高的地区可以采用这种流

速
。

流速在 秒时
,

热已耀完全沉淀
。

流速再墉加

到 秒
,

桔果井浚有变化
。

因此在熟量背景值核低

的地区
,

可以采用 秒流速
,

不必冉延狡时阴
。

但

应当注意的是
,

在配制标准斑点色阶时的流速必须和

生产中所采用的流速一致
,

否 会产生涣差
。

目前我们采用三种方法相桔合的办法 来控 制 流

速
①用毛捆管控制一部份流速

。

如果苹用毛栩竹来

控制全部流速是很困难的
。

因为我们在 前还浚有找

到对不同的流速应采用 多大内视的毛栩管这个规律
。

而且现在市售的毛韧管的种类还不多
,

一般都较粗
,

不能满足耍求
。

因此必须和 伯叮雨种方法桔合起来宁

能控制流速
。

②用三通管内的水柱来握制一部份流速
。

耍想使

流速快一些就把三通管内的水柱打高一些
,

增加竹内

压力
,

使流速加快
。

反之使水柱低一些
,

降低竹内 ”天

力 ,

诚慢流速
。

③通过双床 形管内的玻璃棉和滤机的多少米拄

制一部份流速
。

这就是在双戊 形管内除加入玻璃棉

外
,

冉加入迥量的较硬的定性撼概
。

它一方 盯起派尘

作用
,

不致 吏尘渣将毛拙管堵塞
,

而另一方而它也将

户

月任育一比注‘仆

二选哆百叼

石

,

,

研 】

污

》

压

。

从表 可以看出斑点法的精确度
,

如果以光电比

色法为标准
,

我们可以表均点法对擦的浏定精确度是
比校高的
表 是重现性献脸桔果

,

从丧 可以看出共最大
平均相对换差是不超过 外的

,

因此桔谕是精度合乎
要求

。
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表

浓王水 一

样品编 分析枯果
第一次 ⋯第二次

角王水 一

一卿鞘哭」第一次 第二次
备 注号一扁一

飞 八 范 稀王水是以

个体积浓

王水和 个

体 积 水 混

和
。

绷姗绷脚绷功细姗绷绷绷阳

浦门了

精果偏低的及量氧化剂 弟四
,

的稀王水对入身

的侵害程变校翅
。

关于加热方法可以采用炭火蝙或水浴加热
。

炭火

燎加热的优点是溶解速度快
,

氧化剂被赶的于浮
,

但

也有它的决点
,

就是对
一

溶解管的报耗很大
,

特别是当

天气较汾的季节就更严重
。

另外样品溶解 的不 够 均

匀
。

水浴如热的优点是样品 容解的均匀
,

溶解管的拟

耗率小
,

缺点是氧化剂赶不浮
,

溶解速度慢
,

需要

分毓
。

如果用水浴加热可以诚少称样量 克 加

一 助勺稀王水
,

这样忱可以克服水浴 容解的第

一个缺点
。

在天气较冷的季节最好采用水浴加热
。

对

于雨种加热方法找们也作过状输
, 才专对热的提取率相

差不大
。

雨种加热方法的提取桔果如去 所示
。

表

尸赞不燕赢赢石
样品棍号卜 一

第一次 第二次

水 浴 加 热 提 胶

第一次 第二次

功 叮 称样 克

加 角王

水 一

把氧化荆赶

净

姗绷姗漏绷们沁刃沁闭花功
,主﹄‘工曰,

绷渊翻枷
口工口︸汀︸汗内了勺︺﹄﹄一主

,占︺铃门‘吕

起了握制流速的作用
。

关于流速控制的方法简距还有待大家在使用
、卜迸

一步的研究改进
,

以达到更方便
、 更容易 控 制 的 目

的
。

关于派概的周题

对滤概的适当选探也是一个很重要的阴题
。

主要

为均匀性
, 七次是滤概的厚薄

。

如果滤机不均匀
,

一

方面会使滚概浸不均匀
,

另一方 曲 玉于滩的地方流速

快
,

使拭液中的踉离子来不及和撼概上的二甲墓乙二

醛胀桔合
,

因此拭液中的臻离子就有可能随水溶液被

流走
, 系吉果使薄的地方浚有或很少量的二甲莱乙二醛

居镍的杠色沉淀
。

另外在厚的地方
,

熟液 流 过 的很

慢
,

拭液中的碟离子有充分的时 和二甲基乙二醛肠

进行精合
,

所以左卜翔约地方就出现了耗色较深的二甲

某乙二醛畴摄的沉淀
。

因此在同一个斑点的而积 卜就
出现了杠白的花斑

,

无法 与标可封七校
,

很难确定娘的

含量
。

攀欠即使是均匀的滤概也不要太厚
,

太 厚
一

也

会影响流速
。

另外在 与标准比较时是用透砚先进行
,

所以谏叙友厚是不适合的
。

我们要求既均匀又薄的池

机
。

在使用谁机时要注意
,

撼概不要一次浸的过多
,

最好是当天浸过当天使用
。

沉淀剂的溶解周题

我们竹用内酮
,

无水乙醇和乙醚作过二甲笨乙二

醛肪内溶剂
。

枯果是丙酮最好
,

挥发度适当
,

同时二

甲共乙二醛居的 容解度适宜
。

无水乙醇溶解度小
,

挥

发蛟馒
,

必的二甲基乙二醛肪已达鲍和
,

胡比用无

水乙醉作二甲基乙二醛肠的溶剂是不适宜的
。

我 四沙

用无水乙醉之二甲基乙二醛胯溶液浸过的谁概测出埠

的含量普遍偏低
。

至于乙醚 其挥发性过大
, 必此也

不适用
。

样品溶剂的选择

①用王水溶解样品
, 它的优点是提取能 校强

,

同时在溶解过程中还可以把
十

氧化成
千 ‘ ” 。

但因

共对人身俊害较大
,

加之野外浚各策件蛟差
,

囚此操

作人且在溶解样品的过程中耙常受到蒸发 烟 褥 的 俊

害
,

而月 成本义核高
。

为了 克服这些缺点
,

我德书降淡

王水改用 为 的稀王水
,

用同体积的稀王水对样 结

中镍的提取程度无 沙响
。

淡
、

烯王水提取效李之比 狡

如夫

用陈王水 容解品 有几个好处 第一
,

卜季低成本

第二是对腐杭盯较多的样品
,

加人稀王水俗解时
,

嘴

植霆被氧化校慢
,

不至使其泡沫跑出管外
。

沾乞引训也样
品 第三

,

在 容解过程中
,

氧化剂随着样品的溶解和

蒸发很决被消耗掉
,

这样在言式液 「卜就不至于存有影响

一 〔 ‘

在我 性工作地区无渝哪种加热方法用王水 茜至

淡王水 作溶剂
,

都不能使土壤样 中的全燕提取比

来
,

一股只能提取全镍量的 一 必
,

最大可提取出

全碟量的胜沁
。

权据土攘样品的物相分析桔果
,

可以

看于“工断友土坡中的硫化镍是极微的
。

物相分析精果如

表
⑧有些文献中淡到用磷酸溶解样品

,

我们
一

也考虑



‘ 二

表仓

抓鹰毕
侧 男

矽酸

妞中 全操

引

王水中王水可溶之
。赚 沪资之一 一荃踩一一 备 注

】八
‘

卜 研 孔仓上么

形

形

即

监

团

邪
夕占

样品取自

硫化铜纵

式绦矿体

上而

下 瓶

滴 瓶

点滴板

吸液管

白瓷的
吼
, ,‘

‘一 ,
滴定管 裙

孟

戮了奋一 。 , ‘ 一 “ ”‘

表面皿 叮
, 。

炭火墟 铁制元 口的

水浴锅 跌制的
【,

容量瓶 斑点仪 兑图

量 筒

人
、止‘

到碑酸一方 颐能掩蔽炯铁的一扰
,

另外还对操作人且

的身体无大浸害
,

如果能用倒是比较打的溶剂
。

但耀

吠脸后
,

在用氮水中和刹节酸度时
,

有磷酸赚的沉淀

析出
,

无法解决
,

故木能采用
。

六 仪器投备成本及效率
, 仪 器 投 备

水方法主要的仪器没备有
’

「列几种
、

溶解管 尖底的

溶解整 盛粉 成 孔

上述仪器和没备
,

除斑点仪外 ,
其他都是普通仪

器
,

国内都可以解决
。

斑点仪帽和内座都 是 用 无 色

透明耐酸碱的塑料作成的 底座
、

支柱板和 卜座都是

用木头和三合板作成的
,

所用各种腰管都是脱硫透明

胳皮管 三通雨路浮塞和洗耳球各医奖公司都可以买

到
,

因此根据附图也可自己豁制
。

关于斑点法成本比较

斑点分析法的成本比比色法低很 多
,

覃就奖品一

项排分析一万个样品
,

就可以节省 元
,

加 卜仪

器没备的减少和效率的提高
,

就无大降低了成水
。

佣溉璐叫叫哟判绷渊刹司叫
毛

洲渊叫州州叫叫叫叫

斑点法的效率

比色法目前标人每天可做 个样品 斑点法协

人标灭可分析 一 个样旧

口口
,,

牌牌牌
竺竺

州

刀

住

的 叭

过沪暇咏

让

反球

图 斑点仪 图



地 狡 效 果

斑点祛灵敏度数此色法高
,

对较弱的界常也不会

漏掉
,

有时可以从中找到有意义的提常以 后 可 以琪
图 而比色法使界常范圃改变

,

只能在矿体上方得到

臻龚常 图 中第一曲践所示为斑点法
,

而第二曲拢

为比色法
,

其桔果界常变小 图 、 。

勺

水 劝 ,在炭谧廿 热 仓分忿
,
翁馆液旗偏到 奴动

,

取下稍冷
,

加水材释至
,

振登
,

放置澄清
,

用 移液管吸取 卜层清液
,

放入点滴板

上 ,

加 滴 肠稗橡酸钠混合液报匀
,

加

至变筱
, 用移液管挽匀移入流速巳稠整为 一 分翱

并放有二硫代乙二酸胺滤机户洲〔点仪 卜
,

扭紧螺帽
,

将活塞打开
,

使水柱汕到毛栩管
,

待斑点仪 川容液流

尽后
,

打开螺帽
,

移动浦概
,

翻契水柱冉做第二个拭

液的斑点
。

《匀

匕

一
一 一 一 一 一一
图 图

二
、

铜的珑点分析法

一 方法的概述与操步作骤

方 法 概 述

铜的斑点反应是借在微氨性溶液中与二硫代乙二

醚胺 义名二磺乙二胺 比 川 劫 生成俏橄徐

黑糠色 的沉淀
。

反应是很灵敏的
,

同时能产生沉

淀的还有 与 。 ,

可产生紫能色沉淀
, 。产生祸

色沉淀
,

对 有
一

干扰
。

酮的斑点反应除 卜逮 的拭剂

外
,

还
一

仃二乙篆代氨基甲硫翔裂酸纳及 一安息香酮

居等
。

二 标准溶液
、

标准斑点的配制方法

翎标准溶液配制方法与旗标准溶液配法相同
,

最
好是用 朋必的电解铜来配制

。

电解铜是以稀
,

容解
。

需配制
、 、 三

种侈同的标准溶液
,

标准溶液最好是用蒸叨水配制
。

空白土样配法
一

与魏和同
,

要保靓赛白土样中浚有

或极少铜的含量
。

标准斑点色阶为
、 、 、 、 、 、 、 、

、 、

、 、 、 、 、 、 、 、 、 、

三 干扰元紊消除方法的封偏

我仍主要对消除 的干扰方法进行歌瀚
,

但还未

我到扛 成熟臼次方法
,

摄对犷同的
一

千扰从下表可以看出非

常严重
。

夫

注备

户了‘
丫︻了

加人之 量
丫 闭丫

操 作 步 麟

献剂

王水 , 份 与 份
。

混合后
,

加二倍

水混和 弘称檬酸纳混和液 在
’八 。。,工亚天秤称取

拟檬醒纳 加 水 ,

加 沁简

香陌
。

〔 沁简香荫 称 克茵香闹用数滴 叉

渊湿
,

加少量
‘

心叮解至 容解后于科翠到
。

份淡氨
一

一 份水况匀
。

淤普酸混和液 份淡酷酸 如五倍永
,

以此了
‘ ,声液配 厂

、

〔也飞注一 ‘七开声液加

〕才戌抿
。

用量收勺量 克土样 当朗量幢高时 可取

克
, 置于 或 榕解管中

, 力一 稀王

测定之 一

加人之 量
量

丽币丁叫不加 , “‘

⋯
丫

例 珑
加动 下触 ‘ ⋯,

,。 军 ⋯
, ’ 。瑰

加
, , ,

刀

与

之量都舒

算成相当

士垠中含

的 丫 数

为消除 的干扰
,

我俨实脸三种方法

第一种方法是用 格合剂
。

在微氨性中能
一

与挤合剂皿生成脐合物的 元 素很 多
,

如
、 、 、 、

等
, 带 在 格 合 剂 了 存 在

一

下 ,

也可被掩蔽而不生成
,

沉淀
,

但这些脐

合物的格含常数不同
,

镍的格台物要比 自嘛齐台物稳

定的 多
, 女 梁 与二硫代乙二愁肤生 ‘

,

戈的沉淀比

与 生 戈的格合物更为稳定
,

而且稳定得

多时
,

才仃可能在 的测定中用它来作为 的掩蔽

剂
。

这些格合常数目前在文献中查不到
, 因此只有通



一

扯多次献殷来求出
。 从吠盈中能明以下简题

一

与 人 可生成挤合物
,

但其稳定性

较之 伪 与二硫代乙二酸胺的化合物差
,

但这 差别在

徽氮性溶液中并不很大
,

所以当 存在

时
, 与二硫代乙二酸胺的沉淀不是很完全的

。

与 可以生成很稳定的格合物而

且较 与二硫代乙二醚胺化合物的稳定性大的多
,

在

量足够时
,

相当土壤中含 都可

以被掩蔽
。

由于这样就使千扰简题不能很满意的解决
,

也就

是 虽可以被掩蔽
,

但同时却使 的沉淀不完全
。

尤其当林盈很高时
,

这简魔更是困难
。

我介日也曹拭敌

不同谈度的 人 仍 沁一 必
,

但还是

无法解决 的含量低时
,

阴题可以解决
。

由于上面这些原因
,

我仔压觉得
、 、 、

是不

适于应用到二硫代乙二醚胺斑点 法测定 中来消余
、 的千扰

。

第二种方法是用 力 含
。

这种消除方法

比前法好一些
,

是借
, 与二硫代乙 二哄胺的在

劫中不官耸形成沉淀的作用
,
但在微氨性溶液中产生

沉沈后
, 用 人 不易溶解

。

在我布铂勺拭验 卜
,

常易过量
, 因此 , 降低了 溶液的 位

,

不利于酮完

全沉淀
,

使桔果偏低
。
后来加入 多 “ ,

此时

的沉淀不能形成
,
酮仍可生成沉淀

,

但这么小体积的

溶液很难控制使 达到一致
,

山于这种原因
,

使桔

果的重现性不很好 表
。

去

的同时还进 铡完
,

达到既梢除 又侧定 。
、

妞的
目的

。

方祛是特吸取的 溶液加 滴 外酒石酸

钾钠以 中和 菌香桩为指示剂 后
,

通过

卜层有二甲基乙二醛居浦机
,

下层是二硫代乙二醚胺

的滤概
,

这样在未沉淀 以前
,

先被测定出来
。

本法主要简题在于

通过第一层滤机时
, 杆 耍被下层的滤机所吸

附
,

因而减少 的含量
。

这种现象可能与滤袄性臀
、

的沉淀量有关
,

偷待进一步献瀚征明
。

的沉淀不很完全
, 这样在 的沉淀中

,

还

可以兑到 的紫簇色沉淀
。

下层 的斑点不很均匀
, 中圈有一小圈浚有沉

淀
。

在我们歌酸中
,

如何校正

因此而诚少的 甘 ,

偷未得出

完满桔果
。
朱沉淀的 ”对

的测定有影响
,

可以用

消除
, 一 丈

的沉淀浚有什么影响
。

的

斑点不均匀的简题如果用特制

的双层斑点仪帽 图
,

即雨 图

种拭机不是道接碰在一起
,

井从下层斑点回圈的中心

向四周扩散井向下过澹 而且
’

下层 力二硫代乙二呛胺

沛概稍用水消湿就可以解决 下层 的沉淀有小白圈

的昭丁题
。

福 号
枯 果

比 色 法 斑点二
斑点法

斑 点 法的

相 对 款差

形

形

形

拓

形

形

岁‘

万

厂

四 方法的灵敏度与重现性

木法灵敏度校二乙基代氨基甲硫狸拔酸纳比色法

的灵敏度高
,

比色法仅能达到 肠
,

木法可以达到

必
, 目前根据我作气工作需 要

,

只要 笋即

可
。

在不含 时不用 用 一 处理重现性校

好 ,

如下表
夫

,占曰

蝙 号 第一次分析 第二次分析

曰有妇止

⋯
甘

乃乃七

﹄八曰八曰﹄几月︸司曰上︸︶

⋯⋯
‘

⋯
犯︸”

本法分析手艘基本与第一节淡的操作步骤相同
,

只是在氨水中和后
,
应特别小合地以 场 含 沁

人 冉中和到刚变黄
,
然后移入斑点仪上

。

我犷党得这方法是可以用的
,

但还需耍做更多的

吠脸
,

求出适于大量生产摊制 的最筒翠方法
。

第三种方法是以二甲基乙二醛胯除去媒
,

在除去

相 对 淡 差

⋯ “

⋯ ”形

夕‘

,

形

夕百

川
, 形

少石

形

一 形



一

五 其 他 周 题

流速 流速是斑点法的主耍简题
,

本法应用的

流速
一

与蹄 斑点法相同
,

为 一 分矫
, 一般进探

分搔 指流尽 水所需的时阴
。

我们传对
、

的 、 叻 的 进行实阶
,

行一个含量作不 同

流莲拭殷 平衡三次
,

掀果如表
。

夫 飞

义
洗

加人之 量
一一一测定之

一

量
速

一

、

、, 下 宁闭刀

滴榨檬酸钠一拱磷酸钠棍合液
,

必掉裸酸钠与

必焦磷酸钠等体积叹合
,

加休积 ’ 的 似呱菌香

蔽
, 用 中和到变菠

,

加雨滴到三滴 呱

二乙破硫代甲酸钠水溶液
,

棍均匀
,

移入斑点仪 匕

流干后
,

加 水 ,

抽干
,

洗去吸附的
、

格

合物
。

本法优点
一

是灵敏度高 , 滩机不用狱先处现 , 操作

快
,

的影响不显著
,

千扰元素少
,

但由于色阶递增

情况不明显
,

因此
, 在比色观查时困难

,

难以保征臂

量可靠
。

现未采用
。

一安息香酮肝 此状剂不溶于水
, 可溶于丙酮

、

乙醉等
, 与 生成草摊色沉淀

,

在酸性浪 氨中沉淀

被浩解
。

沉淀条件很严格
,

难掌握
,

所以大最生

产中难以使用
。

且在土壤溶液中发现
, 虽已 副莽

好
,

且 量很高 肠 而 量很微 肠
,

的沉淀仍不比现
,

原因汪未弄清
。

另外 虽不生

成有色沉淀
,

但有无反应偷未弄清
。

因此此法也偷术

采用
。

在我仍的歌眺中
,

胜滤概先浸入 呱的 丙 酮溶

液
, 用酒石酸钾钠掩蔽 价 ,

以面香紫指示
,

以
、

稠整到变蔽
,

在斑点仪上进行极 卜反

应
。

浏研加尸
‘曰‘产‘阴瀚闭

﹄﹄

油阳篇一 秒

秒

秒

从以 卜精里西川 一 分舞的流速是足够了
,因

此在我倒操科步欲中规定流速为 一 分
, 一般选探

分益
。

浦粗周题 在 的妙 点测 定中
,

滤机简题较

大
。

在二硫代乙二酉仙安榕液中浸撼概时
,

要求在潮湿

时滤概雨面都浸一次
,

如果需要浸第二次
, 要待风千

后
,

一次奈部浸入溶液中
,

否 将非常不均匀
。

沉淀剂 在第 一 节里敲过
,

除本法果用的

截剂外
,

还有 以也一些藏剂如二乙基代氨塞印硫翔袭

酸纳 一乙胺硫代甲酸角 及 一安息秀酮肝等
,

我

们对这二种拭剂胜行了一些拭触

二乙胺硫代甲酸角与 庄微氨性 容液中生成 苗福

色到棕色沉淀
,

反应极 为灵敏
, 、

等也可以 与

此歌剂反应
,

可以用种授酸黛或酒石酸像与热磷酸角

来掩蔽
。

热磷酸纳 除可泪除 的影响外
,

也可治除

的影响
。

魏与此献荆也 可 以 反 应
,

但不 灵 敏

在比色法中
, 只场加 量豹 了左右

,

因此

在本法中 不是主要干扰元素
。

可以不加 考 虑
。

此

拭剂是水溶性有机藏剂
,

因此如果将济液溶解
,

介彤

响 沉淀不好
,

灵加变低
。

对这种水溶性沉淀剂
,

应

预先将沉 定在点滴枚 卜配好
,

冉放入斑点仪 赶枷凡
此时沉沈是一种济脾形式

,

在初滩中可被滩概所澎聚

而形成斑点
。

在这种操作方法中
,

流速不是特别主要

阴题
, 只要沉沈不距滩就可以

,

滤叙是需 要 足 够 规
怅

,

而 且有强的舒聚作用
。

本泌乎植略述如下

样品溶解澄清
, 取澄洁液 于点油板 卜

,

加

六 翅济效果

实跳征明
,

仅是桨品稍耗部份 对比色法中极常

容易揖坏的价格昂贵的比色管未加以爵算 耘一万点

就可以节韵沁 元 ,

如果全年工作以五万点针
,

可

以节豹 储 元
,

维品沁耗成本降低 肠
。

七 初步拮渝

本法适用于在
一 一 矿床中寻找 的分散

最
。

在 一 型矿床中寻我
,

本法困难核多
,

需耍

消除 或 的千扰
,

今后在这方而还需考虑其

他 与 的干扰较 小的斑点法
,

如二乙胺硫代甲酸

钠
。

利烈特制双层 斑点仪 色进行 一次测定的

方法需要卑尝械进行研究
, 目前基本上可采用

。

从以 卜雨种方法初步投入生产的效果来看
,

斑点

法较之比色法具有多 、 快
、
好 、 省的优点的

,

也是化

探分析工作中一个重要的改进方向
。 因此

,

应加强对

其他元素方法的试脸研究
。

对
、

的斑点法应大力

推广
。

至于个别具体尚题则有待大家共同摸案扒瞬
。


