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抵色层分离法测定矿石中的皓
、

给

焉松林 李桂英 余国泰

浩
、

给由于性臂相近 , 在矿石中常相伴产出
、

过

去对此两元索的分析 , 多深用 光谱 法 或 简接测 定
、

法
。

应用化学方法分 测定错
、

给的最大困难 , 在于

定量分离它们
,

文献上一般报导的分离方法 , 有离子

交换和抵上色公分析 , 就曹用示踪原

子 进行概上色层分离的研究 , 业成功地提出了

定量分离浩
、

抬的杀件 , 但孩文献未提供用于矿石分

析的步骤
。

我脚企 此 的工作基础上 , 进行了

侧定矿石中错
、

蛤的藏脸
, 首先从矿石中定量获得耗

净的错
、

贻氧 匕物 , 然后 , 用概上色层分离错
、

贻 ,

龙以比色法求得 仇
,

按差减法 , 出 。,

桔果韶

明 , 此方法基本上是满韵均
。

实 脸 部 分

拭 剂

氛氧化错
‘

硝酸错

暴化蛤标准液 光谱定性含
。

准确称取 毫克 , 放入石英少甲岛中 , 以少

量焦硫酸钾熔融 , 儿 浸 出 , 氢水沉淀过滤 ,

洗尽硫酸极
,

将沉淀于争于 夕 类入 毫升容

量瓶中 , 摇匀 , 应湘诗移取整份部份用 稀至

所需谧度
。

戊醉—硝酸溶剂 取戊醉 份与硝酸

份混匀
。

苯一〔 〕一牲基乙酸

苯勿酮 称 克试剂涛于 毫升无水乙醇及

毫升 中 , 在 毫升容量瓶内用沥形乙醉

稀释至刻度
。

滤概 幼小
, ,

幻 乃
,

及

叨 七刀 号
。

仪器

色层分析箱 , 二 型光电比色针 , 概

色撼光片 , 液槽厚度
。

一
、

姑
、

龄旅化物合量测定就耽

桔
、

娇两元素进行概上色层分离的
,

必须先 之

矿石中结黔氧 匕物总量 , 我阴深用了苯一〔 〕一羚基

乙酸作为结
、

贻的沉淀剂
。

沉淀剂用量及沉淀的完全度 交献存酬知勺沉沈剂

用量是 位体积为 毫升时 , 加入那万苯一〔 〕一挥

基乙酸 毫升
·

,
或者加入 乃万 苯一〔 〕一拜毖乙酸

幼毫升
,

耀我侧拭输后韶为
, 沈在 一

毫 屯范因内夕 克沉淀剂 量已足 , 枯 羚绝友
。

取不同显的氧化浩溶液周节成 可双 酸度 , 快

体积为 帕毫升 , 加入固体苯一〔 〕一羚基乙酸
、

在

乃一
“

浴中温心 分筑右左
,

取“过滤
, 丁

合有 万笨 一 〔 〕一 邺毖乙酸门 写 门 济液洗

膝
、

灰
‘

匕, 在 、 一
“

灼 尘怂 小 」
,

称至恒

重
。

反

不同沉淀剂用最测定 卜卜 』的桔粱

加 人
〔

址 铭

沉淀剂用

最

丫
称 市
粘梁 又蚝

一 以

」
·

以

主

一

·

毛

一 刃

一 刀走

生 〔

一

一

一 。之宝

样品中结铃介量 , 定 为了漩征上逃方口的可

靠吐 , 我哟用磷酸盐法沮琳寻枯粱均三个矿样按本法进

行了分沂 , 枯果见表
。

矿样以 在却皿 中熔 触 , 樱以 , 日

湮
、

氨水沉淀 , 过滤 , 用 溶解 , 总休积为

毫升加入 克苯一〔 〕一理基乙酸沉淀 , 过滤
,

洗株

十余大 , 灼烧称至恒重
。
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表

矿石中 场侧定精果

矿 样 编 号

磷 酸 盐 法 形

下,行距禹训上二片
竺尝生⋯

生 弗

厅 乡石

习 形

·

形

盏 。形

田形

滤概作载体
。

阳离子的影响及各种酸液中结
、

纷在概上的分离
情沉 , 结蛤的概色层分离一般是制成硝酸溶液进行

。

我们在硝酸溶液中进行了
、 、 、

四种阳离
子在粗上分怖情沉及各种酸液中的结蛤在概上分离清

沉的言式盼精果见图
、

下
移行禅离例
河
上

上面得到 十 耀光谱定性 , 估出杂臂

含量如下 形 田 、

田 左右

形 左右

’ 阅 万 除错
、

始外 , 其余元素未发

现 , 可兑利用本法能定量的得到蛟钝净的浩
、

蛤氧化

物合量
。

二
、

摊
、

龄的粗上色层分离

曹径用丁醉 —硫酸
,

戊醉—
稍酸 和乙醚 —硫氰酸等溶剂

,

进行结
、

始分离的

研究 , 业推荐戊醉—硝酸用于定量分离
, 耸不出现

在结带中 , 我卿选用 戊醉 一硝酸溶剂作了如下

歌脸
。

机型选挥 滤概的臀量和拨椎的祖徽 指均匀与

疏密 关系到被拭祖份分离的好坏及溶剂 移行 的 速

度 , 我们用毛彻管饮取硝酸溶液 毫升 〔含 十

丑 , 豁 微克 〕, 分 移至各种色层概上使距概

端为 厘米 , 在同一时朗内夕 放入色层分离箱中 , 用

上升法展开侠齐剂上升至 厘米为止 , 取出显色
。

枯

果见表

表

各种概型上结
、

始分离祀录

的 之

图

口 ‘

晒晒晒晒晒晒晒叠叠叠

葬葬葬

⋯⋯罄罄罄罄罄罄罄罄罄罄
度度度 几几

下下已已已 又《必夕夕夕夕夕夕

黔黔黔黔馨馨馨 霎霎霎
秘秘秘秘秘秘暴暴暴

多多多

鬓鬓
⑩⑩⑩⑩⑩⑩⑩⑩ 哪哪

图

①④

一一一一一一︸八一一一

一一压一臼一卜一
、少一︸土一以一一一一一卜一‘一厂

、一一卫︸门︺一曰︺一一一目︸上一一盯时一一
几甘一一︸一

一一吕一曰一
月
任一

二月汤一
,

一八曰一甘一尸︸

一一泣
且
﹂伟一︼︸二缨

兰竺⋯土
严吧⋯

‘

袱 条
冤 长
心

展开时周

飞

敲 ① 一溶液 ,

⑦ 名 溶液 ,

④ 溶液 ,

工 溶液 ,

工 溶液 ,

又

以
,

拐

生

生

萄 又

生
石一乐 一

、

, , 诬 一 一

从表 看出 」 与 对结
、

始分离

较好 , 溶剂移行速度也蛟诀
、

因此 ,我俏选用

文献中提到错
、

贻以戊醉—硝酸作溶剂时
, 有

少量铃遣留在原点
。

而图 中铁
、

铝
、

数
、

踢大部份

停留在原点 , 因而妨碍浩
、

蛤的侧定
。

图 表明硫酸

阻止浩
、

耸的分离 , 有氢氟酸皮结
、

始分 离 阴隔 棺

小 , 盐酸和过氯酸与硝酸溶液同样有良好的分离
。

结
、

始的定量分离 取不同量标准结 吞毫克

犷毫升 同标准给 拐 毫克 丑 仇 毫升 溶

液混匀 , 然后用 硝酸稀释使总体积为 毫升 ,

取出 幻毫升藏液移至机上
。

另取一定量的 标

准溶液作为空白校正蛤的含量 , 耀极上分离 后 , 按
, 的比色手搜 〔晃分析方法 〕测定氧化耸的桔果
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如表
。

表

概上分离后 测定的桔果

毫 升 拭 液 中

总含量

,

抵上分离后
测得 工

从图 看出 取万 酸度虽然得到消光最大 ,

但稚定性差 , 在 小时后出现混阂 使消光绪高
。

的酸度放置 , 邓寸, 颇色强度达到最大值 ,

我朽忽为适宜的条件是在 中 , 一 小时

内 , 消光变动不大 , 重现性也蛟好
。

出旧先

」
,

盛 十

十

一

十

从土列数据中挽 明 错
、

始分 离 后 , 所 侧定 的

仇 最大视差为士
。

为了位睑浩带同给带中错

始是否分离完全
,

樱光谱定性 , 估量如下

口 吧

图

人

色 带

】一
、

二 , 一

⋯
‘ 。一

’“ 带 ” ‘夕‘

动物胶用量 控制盐酸酸度为 夕 加入不同

量动物胶 , 共他条件不变 , 粘果见图 , 可 见 幼 毫

升中 , 形动物胶用量允并在 一 毫升
,

苯勿酮贻 ,

由光谱桔果来着夕 纷带中鹰留的浩 , 已不会弓起

桔果的偏高 , 可兑应用概上分离错
、

蛤能进行

汤量分析
。

三
、

饭化龄的比色法歇欲

由于错
、

始的离子牛座相近 , 二者具有共同的化

学反应 , 所以凡能与铁形成有色化合物的裁剂 , 同样

可以作为给的比色飘剂
。

皿 等人及狱 叱 端等人进行了苯勿

像比色错的研究 , 确定的条件各有不同 , 最初我们依

照 万江 石等人的条件 , 显色后 , 数分鼓内溶液凝

聚出橙色胶粒 , 不能比色 又根据 袱。 倪沮达等

人提出的在 中加动物胶作分散剂
,

得到的溶

液虽然透明 , 但侧得消光很小夕 我们重新研究了此色

条件后得到了透明
、

稳定的此色溶液 , 业考虑到带入

截液中微量铁的影响 , 加人了一定量的抗坏血酸作汪

原剂
。

酸度及溶液颜色的稳定性 取含 且 微克的

标准溶液于 毫升容量瓶中
,

叔 稠节此色

溶液成不同的酸度 , 次伽入 抗环血酸 毫升和

动物胶溶液 毫升 , 用水稀至 一 毫升 , 然后加

入 形苯勿酮 毫升 , 以水稀至刻度 , 摇匀后比

色 , 拮果晃图
。

胶粒不致析出
。

工作曲钱 吸取

氏
, ,

⋯⋯
,

微克的髦 化贻标准

液 , 分别置于 毫升

容量瓶内
, 添加

使溶液成

酸度
,

加入 毫升抗
一—

比 口 口派呀

图

—岔一一一油一

坏血酸及 毫升 动物胶
, 用水稀至 一 毫升

,

然后加入 哭形苯勿酮 毫升
, 用水稀释至刻度

, 找

匀 , 小时后比色
。

粘成曲拔如图
。

叹叨必
凌泪先

‘

,已

以

了 闷 卜 吕 “ 苦吞 旧
一

一
日十 ‘丫丫汾 , ,

一图

上图扮明苯勿酮始灵敏度高 , 在 微克 了

毫升么内 , 符合比耳定讯



一 一

四
、

杂城存在下菇
、

铃的测定

通过上述藏脸后 , 为了进一步融明其他杂臀存 生

下 , 对结
、

蛤测定的影响
,

我们在 溶液内配

成含有 仪腼段
、 。 、

、 辽 、 、

雌
、 刀皿 、

、 、 、 , 龙在其中

加入标准氧化始及予先分析过的已知含给量的氧化结

溶液
,

按照前列步骤
,

首先樱苯 一 〔 〕一狸基乙酸沉

淀 , 将灼境称量后的拿化物 , 制备成硝酸溶液 , 进行

机上色层分离
, 最后以比色法测定氧化始 , 差减法求

得氧 匕结 , 桔果晃表石
。

表

矿石中错
、

蛤测定的桔果

称 样 本法测得枯果 光谱法浏得桔果

泊 乡石 雨 萝‘

铁英石重砂
、

铁英石重砂 了

、

一

石

一

﹄巴一

⋯
一

石石石晶晶品曲曲曲

一一一‘一声

月,月

八月‘八匕八

⋯

口匕汀一丫一

表

族英石重砂

铁英石重砂

铁英石重砂

沁 卫

分离杂霄后结
、

蛤测定的桔果

实际

加人爷

耀耀,

测 定 桔 果

司 偏 差

一

。’ “ ”

’

生

生
舀

石石石石英英英英给婚给络

石石石石英英英英婚婚蜡婚

曲曲曲

司引一川川一引钊到一州州州一州引州州一叫州叫叫一引引引叫一川川川

有﹄走生,几

⋯
,
二

生

脚,几,孟

⋯
几几门孟,

料

共
一

〕

,

田

田

之

田

毛 上

鑫

川

主

生

生

十

十

十

十

一 生

一

一

一

姿主

十

一

一

士让

一 胎
一

土

馆

飞

王

凝

帕

吞 石苦

品 石

击 石

主圣

毛
叫 尝昌撰蛋
“ ”

, 。

苏联专家矿样
系扣除 工 后的量

上列数据表明
,

结
、

蛤生大量杂臀共存时 , 可以

满意的分 沮定
。

氧 匕结的相对视差不超过 土 夕扔

氧化贻一般不超过士 舀形
。

五
、

玻样分析

按照拟定的分析方法
,

测定了七个样品中错
、

给

的含量夕 桔果见表
。

由表 中的数据可以看出
,
本法侧得桔果髦化给

大部分有偏高现象 , 以光谱桔梁为基数和我卿测得的

平均桔果来舒算 , 相对很差在 士 弱一 生 之简 ,

基本上可以满足错铃比的测走
。

分 析 方 法

根据结给含量的多少 , 准确称取 一 克矿样置

于如皿中 , 力‘入 克的 , 始于低温熔化 , 后

于焉弗墟中在 驯刃
“

犯
“

熔融 巧分撞 , 待熔

体透明后 , 取出冷却
。

加入 如 没 。先于低温

下加热至激烈反应后
,
逐渐提高温度至 多 ‘ 冒遵

湮
。

用少静水吹洗铂皿壁再旨厘一次
。

取下放冷 , 以

热水浸于 烧杯中 , 加入 设 , 加热使

不熔硫酸盐溶解为止
。

冷却 , 用水稀释 至 么刃 左

右 , 用氦水迅速沉淀 , 过滤 , 以 夕翔
‘ 洗液洗腺

次 , 沉淀用 热的 溶解
。

体积不耍超

过 加入 克苯一〔 〕一狸基乙酸置于
“

弱
”

水浴中
,

在不断掩拌的清沉下保温 分掩
。

取出放冷 , 用 或兰带凑冶 滤浙过滤
, 用含有

形苯一〔幻一狸基乙酸的 洗液洗 次
。

此后 , 将沉淀移入已恒重的翔堆竭中灰化 , 在弱
“

峨五〕 灼 境
,
称 至 恒 重 , 郎为错给的混合氧化

物
。
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将孩鼠化物用少量 或 叹 在喷灯上

小心熔融
, 以 丑 浸出于 邵 烧坏中 , 加

热溶解 , 以水稀至 左右 , 氢水沉淀 , 过滤 , 以

扭 洗液洗至无硫酸根 , 沉淀 , 用 少量热的

溶解 于 小烧坏中 体积不要太

大 , 置于沸水浴上谧精体积至 以下 , 将溶解

液移入 容量瓶中 , 以 稀至刻度
。

此后 , 取
, 于概荣上 电 , 长 又霓

为 待半干状态 , 放入盛有 夕戍醉

稍酸溶液的色层分析箱中 或用 毫升量筒代

替 , 密朋进行上月
·

法展开
。

待溶剂前沿扩散至距概

条上端 处 豹汉一 小时 , 取出概荣 , 放千或

烘于 , 以 苯与酮乙醉溶液哎显析层 夕 然后将已

分离之结带和梦带剪下 剪至原点 , 把给带剪下部

分之概条移入磁址场中 , 以 幻形 数滴湿

消夯在电恤上小 。灰化
, 而后在电嘘上困上石棉圈盖

上石棉板在高温下灼烧成白色粉末
。

放洽
, 准确加入

溶解
。

用少弃水洗入 幼 比色管中
,

加 瓜 抗坏血酸
,

万 动物胶溶液
, 伽

苯勿酮乙酷吝液
, 以水稀至刻度 , 放置一小时

移入 呱 此色槽中
, 用椽色滤光片于光电比色汁上测

其消光 或用目砚法比色 由 舀比色之工作曲楼

上测知其含量
。

最后 , 在结始混合最化物合量中减去
, 之量 , 郎得 伪 之含量

。

注 愈 事 境

① 操作概色层分离时 , 必类真在没有氢气的环境

中进行

② 移取结扮混合稍酸准液于概杂上后 , 必须严

格控制牛千状态后 , 立刻放入色层分析箱中 , 密阴进

行展开
。

藏液滴在概上全干后 , 由于结贻极易水解 ,

析出沉淀不能分离
。

过分消湿叼
一

, 又有碍资开
,

因此

须控制半千为宜
。

③ 配制的戊醉一硝酸 容剂
,

应波现拜现配
,

若

时周放置太久
,
特 在高温 , 极易鼠 匕分 解 而 变

臀 , 失去溶剂原有的性臀
。

④ 色层分离灵开完毕
,

取出之概荣须放 卜戈吹

干后再用 形 苯勿酮显色 , 否则 显色后的斑点极

易褪色 ,
很难于分辨扮带界限

。

⑤ 把剪
一

的始带用 可 渊湿之
,

在电嘘

上灰化必硕直小心进行
。

最好事先将机荣折 成 一 个 小

角 , 以小大燃燎 , 最后再于高 温 灼熄 成 白 色的

抵色层分离法测定矿石中的铆
、

绝
徐 耙 宏 高 延 俊

由于娜和绝的化学性臀非常近沮
,

因之用一般 匕

学方法来分 测定其含量是很困难灼 , 交献介招也极

少 , 虽然光蹭分析和火焰分光光度分析是 用 来测 定

物
、

她杖为理想的方法 , 但这些方法都必需使用特殊

的仪器投备夕 而这些殷
一

备在目前一般化脸室中还不能

普涸具 备
。

和 入 曾提出用抵色

层分离法来检出切绝
。

我们试用这个方法分离 , 然后

使铆绝生成 伽
。和 的

三重亚硝酸盐 , 用此法侧定其中亚硝酸根从而周接得

知铆绝含量的方法来分析鲤云母和绝榴 石 中 的泌

知
。

实 软 部 分

献剂配制及仪器

加标准溶液 称取越净
一

触袋的氛 化勿 ‘ 洲

克 , 用水 容入 毫升容量瓶
,

再稀平牡 洪
, 使林老

升 微克丑
。

她标准溶液 称钝净 卜澡的氛化绝
。

肠 克
,

用水溶入 伽叉〕毫升容量瓶
,

再啼邵川涪
,

州企它升
〕二 微克

溶剂 由误盐酸 , 醉
,

正 醉 , 界
一

基甲酮按

筋 配成 系休识百分比 色层分离用
,

现月

现配
。

匆 或 。 沉淀剂 将 克酷酸姗
, 屯

酷酸炯 , 克亚硝酸钠加到含有 毫升冰酷酸的 乃毫

升蒸榴水中 , 授拌韭过滤后应用 , 现月现配
。

匆 仇 。 显层剂 将上述沉淀剂阴 艺升

与 毫升甲醉相混郎成 , 现用现配
。


