
© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

一 一

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
。
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对氢基苯醋酸 将 克对氢基磺酸加到

毫升 的盐酸溶液中 , 微热至溶 , 过滤后盛

在有磨口塞的棕色瓶中
。

形 卜蔡胺 将 克
一蔡胺加到 毫升 形

的盐酸溶液中 , 微热至溶 , 过滤后盛在有磨口塞的棕
,

色瓶中 , 如露置于女气或呈显杠色者不宜用
。

滤概 将 菊 滤机裁成 厘米宽 , 厘米

长的概杀
。

微量毛袖移液管 田 一 以 毫升阴 用玻

璃管自制如图
。

在 微克 场 范四内是有规律的 , 它仍的

重现性还好 , 因之是可以提供作为简接侧定
、 。

的基础
。

厂厂厂
网比 王‘ 邵娜兄 衬

图

为 降低 。

。, 。

沉淀的溶解度 , 沉淀应在

小体积及冰冷的杀件下进

行夕 我卿拭羲了献液体积

及沉淀剂用量对沉淀剂用

量对沉淀的影响 , 桔果如

表

表

图 加 入 量
、微克

拭液体识
落升

加入沉淀加
塔升

测 得 量
微克

么
拐

白口

⋯
司

,,

的溶积之标定 将毛韧哆液管及满蒸榴水后在万

分之一天秤上称得其重量为 , 然后用滤抵将敲管内

之水吸出再称其重量为 , 由二者之差即得水之重

量 , 也印求得孩微量毛袖侈液管的容积

色层分析箱 用 毫升量筒代替
。

一 利用 甸 与
、 日生成

三重亚硝酸盆来简接比色测定蜘
、

舰周题
、

能与 , 。 生成难溶的三重

亚硝酸盐 , 反应灵故 , 在小体积和冰冷的清沉下 , 几

微克的
、 。就能沉淀出来

。

沉淀是否以
,

粗成形式出现
,
我护,还没

有作过系抗的研究
,

考虑到如果保持标准物与藏脸物

的实脸染件一致时 , 比色测定其中 印 或有可能简
接得知 。的含量

。

取相当于
,

⋯⋯ 微克
,

的

吻
、

绝氯化物标准溶液于幼毫升瓷琳竭中 , 蒸干加水

毫升溶解
, 加入 电 』 。 沉淀剂 毫

升 , 冰冷一小时 , 通过滤捧或小的垂熔玻璃漏斗

或 抽滤 , 用冰冷的 那 酒精洗十几次 , 然后用

几滴 形氢蒙化纳溶液及热水溶解沉 淀 , 溶液移入

毫升容量瓶 , 用永稀释至刻度 , 摇匀 , 取分液幻

毫升于另一 毫升容量瓶中 , 加冰醋酸 毫升 ,

对氨基苯磺酸及
一蔡胺各 毫升 , 生成玫瑰杠

色的偶氮染料 , 分镜后用水稀释至刻度在

玩鳍 型光电此色汁上测定其消光 , 用椽色 滤

光片及 厘米厚比色杯 枪制标准曲钱如图

从图 可以看出 , 、 电 在 微克 毫

升范圃与消光成正比关系 , 由于我侧是分液
, 可晃

伪 。 与
、 。成三重亚稍酸盐的沉淀

蒸 干
, ,

玩

蒸 干干
, ,,

, ,,

从裁毅桔果看 , 拭液体积及沉淀剂用量在上列范

圃尚无显著影响 , 我卿确定 毫升藏液体积及 毫

升沉淀剂作为沉淀时荣件
。

伪一与对氨基苯磺酸及 二
一蔡胺的偶合

、

重氮显

色反应非常灵敏
。

青理脸拮果征明酸度
、

显色剂用量对

显色时无显著影响 见图 显色 分撞后颜色强

,,

、、

巴巴 一一

,,

一一一 山山

一一
一

一出出

吐度
伍 瓶阶双中胭你翻眺月脚

图

,阴用,
‘砚 呢 ”此色落承甲瓜盛色映开盆

图

度达到最大 , 在 小时内稳定的 勿暴露于 空 气

中 酸度大可以加速反应
。

由此我们确定在 毫

升的体积中加入 毫升水醋酸 , 毫升 对氮基

苯磺酸及 毫升 二一蔡胺作为比色条件 , 在 分
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耸后测藏消光
。

表

宁亏圣量 微克

⋯
一所 量 微克

一
一一一一一马马

一一一一一一一二江江

取一

八冲

药的妈明

‘‘

黝一一沁犯泌姗

时闻

微克 毫升
微克八 毫升

图

三 杂黄元素拭旅

将杂臀元素与 丑
, 。标准液泥和

, 用微量毛彻

移液管移至概条上进行分离后再测定粕架如夫

夫 李

杂置元索所取量

微克

姚 微克 微克

所取量 ,测了毕量
,。。、、”、 ⋯, 。、

,奎”」

泌汤几
月生生一舀

州,口

去牛生

幻犯

拐田

队氏日

二 和 。的抵上色层分离及裸准物的回

收拭脱
人 一 和 入 提出用 肠 的误盐

酸
、

甲醇
、

正丁醉
、

吴丁基甲酮 体积比 为溶剂 ,

力】 号滤极为载体 , 可以使 和 在机上

分开
。

我卿对 内】 号德国 队 菊

劝萄 以及国产富强牌等各种型号滤抵进行了

选裸 , 拭毅桔果韶为用 幻苟 分离蛟 门 恤

号清晰 , 上升速度虽快但与 、 号

相似走得较分散 , 国产滤抵因概厚且不钝洁也不太适

腻 原作者用 厘米长的机作下降法
, 我们改用

顾米扮的概条在 毫升量筒内做上升法也能得到

同样的效果 , 这样就商化了仪器韭精短了时简
。

上升

速度业随温度不同而界 , 一般在 一 小时左右到达

顶端
。

分离显色后的色层如图 ,

入

入 〕

几

五〕

每必

苦 表内的所取量觅移至机倏上的徽克欺
。

从上远试脸得知 , 对 , 的影响蚊严 或
, 共他

元索偷无很大影响
。

机荣显色后石出 。 的位置正好

盖在 白勺泣置上 , 且有时使 的侈动距离有所改

变
。

藏样中的 砚用氛化氢鲍和的无水酒精大部分除

去 , 珑留下来的 为 数不多夕 再耀概上分离后对 伪

的测定无影响
。

四 玻样分析桔果

派欲液原点冲岛︵︸‘多
显层剂也用 纯 伽

么 。, 因

为它不象共他反应试剂有很深的背

景影响艰察
。

显色后 的斑卧呈

棕褐色 , 的斑蹄呈灰褐色 , 当

溶剂前沿上升至离藏液原点 厘米

时 , 的博动位置离原点 厘

米夕 。 的移动位置离原点 厘

米 , 叹 的位置在 后面 , 才

与 。同样有反应 ,

因此必须在没有氨气及谷盐的环境

进行操作
。

本 法 桔 果 罗‘ 光谱分析精 贬 罗

矿样名称

图

鲤 云 毋

跄 榴 石

艳 榴 石

姚

生

·

圣

名

生

。

由标准物任概上分离后的回收贰脸精果 冕表

来看 , ,

的回收情况基本上还满意
。

实淡阂

明 , 微克的 可以从 田微克的 、 中分离

出来 , 量再高“寸, 因机条太小就不易分清楚
。

分 析 手 植

称取 克矿样与等量氯化爸在研林中充分脚翩

混匀 , 再加 克碳酸钙混匀 , 移入底部脯有一层碳酸
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钙的擦堵蝎中 , 柑坍置于带孔的石棉板上 , 以小火加

热 分撞 , 然后将火力加大至 酬五〕
。

左右夕 樱搜加热

一小时 , 柑竭稍冷后 , 用少许热水吹洗堵墒内壁 ,

用粗玻璃棒将境桔块压碎后
, 以热水移入 犯毫升唬

杯 , 加水至 毫升 , 煮沸 场 分撞 , 用倾泌法过滤于

众 毫多林亮杯 , 腾渣重复泄取一次
,

用热的氢氧化钙

鲍和液洗十几次
, 滤液加几滴氨水及当毫升碳酸雄鲍

和溶液 , 煮沸 分镜 , 过滤于 么刃毫升瓷蒸发皿中 ,

用热水洗沉淀 次
, 滤液蒸于 , 灼热除去珠盐 小心

其淡失 冷却后 , 用 毫升

水及 毫升草酸旅鲍和溶液絮
吹洗皿壁 , 力口几滴氢

温牛小时 , 过滤于

毫升瓷蒸发皿
, 热水洗 次 , 滤液蒸干 , 灼烧染尽筱

盐
,

冷却后用少量 盐酸冲洗皿壁 , 蒸于 , 加 毫

升水溶解腾渣 , 在不断滑拌下加 毫升氛化氢鲍和的

无水酒情 注 加盖放置一小时 常授排 , 用石

棉充填的垂熔玻璃漏斗 呢滤 , 用 毫升孩酒精

洗滁 , 滤液牧集于内壁光栩白勺瓷增墙内 , 在水浴上蒸

干后 , 用移液管准确地加入蒸榴水 毫升 忿 使盐

类溶解 , 龙小合地充分摇匀
, 用已知容积的微量毛栩

移液管移取孩藏液于滤概杀的距底端 厉〔米处 , 风于

后 , 悬浸于改袭过的事先或有次嚎升溶剂的 毫升

量筒内进行色层分离 密阴 , 待溶剂前沿上升至距

顶端钓 厘米处
,将概条取出风干或吹于 避免氨气薰

染 , 使盐酸气挥发尽后 , 用 叱 。显层

剂臂霉于概条上 尽量少喷 , 然后按照出现的

斑肺分段剪下 , 用少量沸热的水将概段上的
、

分 溶洗于内壁光滑的肠毫升瓷堆墙中 , 溶液在

水浴上蒸干 , 加 毫升水溶解鹰渣加入 叱

仇 。 沉淀剂 毫升 , 水命 小时 , 通过滤捧或

小的无熔玻璃漏斗吸滤 , 用水洽的肠形酒精洗十几次

须洗浮过量的 印
, 用几滴 氢氧化幼溶液及

热水溶解沉淀
, 溶液移入 的毫升容量瓶 , 用水稀释

至刻度 , 摇匀 , 取分液幼毫升于另一 毫升容量瓶

中 , 加水醋酸 毫升 , 对氨基苯磺酸及 形
二一茶胺各 毫升 , 分撞后用水稀至 度 , 在光电

此色针上测其消光
, 从标准曲枝求

、 。的含量
。

〔标准曲楼的侧箱见实脸部分 一 〕

桔 猫

就初步式破来看 , 用概色层分离 和 ,

胭孟
使

,

与 么, 叭 户。生成三重亚硝酸盐来

作简接比色的方法可以分析矿石中 一 范 圃

内的
、 匆 , 不需要使用任何特殊的

、

货重的

仪器靛备 , 精确度尚合人满意
。

注 对含
、 只 〕量较高的样品 , 如鲤云毋等 ,

加 毫升水及 笔升氮化氢鲍和的无水酒精
或进行二次沉淤

。

或根据
、

含位之多寡 , 亦可加人 毫
升或 毫升水

。
址

霎南冶金局召开矿山地鬓勘探现踢食裁

掀起 高产
、

优 鬓
、

安 全的兢 赛 高 潮
本刊靓 云南冶金局于 月 一 日, 在茵曹召开

矿山地置勘探瑰锡会涛
。
到会的除省局系就矿山地置勘探部

阴的代表外 , 还有辽宁
、

湖南
、

湖北
、

鹰西
、

货州
、

陕西 、

河北 个省冶金局和省地贯
、
媒炭

、 电力厅 局 以及

队代表静 人
。

会上中共茵曹市委
、
云锡公司

、
局地置勘探公司

、
云锡

地测处等分别作了重耍指示和工作报告 , 总枯了去年生产大

跃进涎毅 , 指出了今后努力方向 , 冶金部地矿司踢春发工程

师作了 “关于怎样进一步大搞技术革新和推魔先进释歇
, , 的

发言 , 代表仍业多观了云踢地测处四个先 进 分 队 , 交流了

机月进 〕 〕来
、 一分队速值六个月安全生产

、 后拉格分

队怎洋跃进到千来分队 , 以及四分队快速掘进松散迎头
、
电

擞整岩
、

在勘裸平巷如进中使用氟腿导向梓小板模革人双机

整岩等等先进扼段 , 业进行了一季度队际筑费舞比 , 签汀了

进一步开展叙旗鼓资的合同 , 叙撇了挑战应战
。

通趁会落
, 大家一致舀敬为玛犯年是全省冶金系毓地育勘

探工作全面大跃进的一年 , 是思想
、
生产双丰收的一年

。
而

今年是我国工农业更大跃进的一年 , 是苦战三年具有诀定性

的一年 , 因而 , 今后的矿山地置勘探任务更加繁重
、
艰亘 ,

既要保征当前生产储量和矿石供应 , 还耍为今后冶金工业高

速度发展提文更多的矿产资源 。
‘

为完成这一任 务 , 必须充

分运用铝年担脸 , 坚诀侨辛党的镇导 , 皇持政治褂帅 , 破除

迷信 , 解放思想大力开展以技术革新为中心内容 的群众 爸

动
。

除了紧密桔合生产 , 集中力量 , 确保重点企业查源需要

以外 , 中心一环是粗撇快速勘深 ,
抓住主要工程

、

狠抓具体措

施
,
在保扯安全置量的前提下 , 积极提高工程效率 , 加快拖

工速度
。
为此代表们倡我 , 在全省冶金系兢的矿山地宜勘探

各部四各工种中 , 开展一个盛盛烈烈的
、
以快速勘探为中心

的
、

以技术革新为主要内容的高产
、
优宜

、

安全 的鼓 安 运

动 , 以达到多义储量 , 多交基地 , 多文矿种 , 满足冶金工业

高速度发展的需耍 , 业以此作为向冶金系就和全省其他地宜

劫探部尸肋勺挑战条件 鼓赛具体指标从略—拓
者


