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微 最 担 的 快 速 测 定

郭 志 冲

矿石中微量担 , 通常利用在草酸成溶液中 , 与焦

性没食子酸生成之黄色格合物或以过氧 匕氢髦化为过

翅酸进行比色测定 ,
这些方法灵敏度均不够高

,

干隆

元素也很多 , 需要在盐酸溶液中
,

用丹宁将翅反复沉

波 , 以与歇铁 ⋯ ⋯等元素分离
。

也有以概做推等方法

进行分离杂臀的
,

但手被多较繁玫
。

近来 了。 ‘ 等 在 飞、 和

等工作的基础上
,

研究了在 夕式 氏 妥和

溶液巾 , 以苯萃取精晶紫翅有色格合物
。

献脸中
,

我们发现翅与桔晶紫
‘

均反应 , 在酒石酸

一氟氢酸介鹭 顾为灵协 且可容分相宁量的杂臀
不需谈先分离

。

益发现 , 酸度对测定翅的影响很大
,

而用碱凋节酸度时 , 妨碍苯对桔晶紫担的萃取
。

我们

用氟氢酸分解试料 , 反复蒸 卜
,

躯除过量氟氢酸
,

龙

使博化为酒 石酸溶液 , 最后用桔晶紫一苯直接萃取比

色以测定翅得到满意的桔果
,

方法灵敏度 可 达 “
, 最大彩熟差不超过士 形

。

测定翅的格介物的消光度 , 从 图 么 咚曲枝中可议看

到
,

随着酒石酸误度的份加
,

消光逐渐降低
,

因而当

测定时必须严格地控制酒石酸均量
。

了 ,

西石胜飞 浓度 。一口阴。。
护 犷一玄一一舒一

一

幸一猫 轰

图
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就 耽 部 分
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一 酒石酸遥度的影粤及舆草酸按介黄之 匕较

为了能年同一份称样中测定挑担 ,

就需要使姚祖

存伍于相同的溶液介臀中
。

因此
,

我侧进行了精晶担

能否在石酸一直 介臀中被萃取的言式脸
。

分 取不同

量的翅稠为 万 酒石酸及 溶液 , 用笨萃

取精晶紫翅 , 精果兑

二 和匕瓜遨度的影梁

我卿在不同氟酸设度中测定格分物的消光
,

测定

桔果糟于图 , 可以看出 , 误度愈大 , 消光渐渐

降低
。

因之 , 用 分解矿样时必须将过量的 服

尽 , 否则会影响 , 定枯果
。

显然 , 由于 的存在 ,

抽加了溶液的酸度影响消光
。

酒石敌量的价加亦存 奋

同样的枯果

三 焦硫酸钾 幼 封测定翅的影婆

矿样若用焦硫酸钾 钠 分解时 , 由关焦硫酸钾

钠 的用量不同也会引起 容液酸度的改变 , 同时卿

图
。

可以看出 ,
桔晶

紫翅的颇色强度蛟在

鲍和草酸雄一 溶

液中要深很多 , 因而

翅在酒石酸一 溶

液中有更 高 的 灵 敏

度
。
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一相焦硫酸柳克分子涯 声 量
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图

图

翅在酒石酸一 介臀 中 , 虽然有很高的灵敏

度 , 但酒石酸没度对精晶紫翅的颜色强度有无影响文

献上未兑鼠载 , 因此我们分别在不同遵度的酒石酸中

的存在可能使担生成难溶的 双 , , 因而对焦硫酸

铆及铆 动 硫酸盐的量均作了进一步的影嘴俞
,

图

的精果表明 , 硫酸幼能略为削弱颜色强度 , 但其量纷

加到 以上时消光值不再有显着改变 , 卿珍及焦硫
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酸钾则大
一

人地降低浴液的消光
。

四 酸度封葫色徽定性的影钾
酸度大时不但减小测定的灵敏度 , 而且使枯晶紫

担格合物的颜色不够稳定
。

图 的曲钱非常明显的表

明了这一观点
。

献及其元素
一

干掩情况 表
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‘五 鱿及其他摊甄的干援情况

能与墙 晶紫生 成格介物 或测定的离子有 件
,

一

, , 户 ,

护
,

户一 ,

护一 ,

,

矛
·

⋯等
。

考虑到 汁
,

汁
,

沪 ,

’ 等通常不与泥担 终生或 存 庄很 少 , 而
,

名护
,

升
,

’十 ,

‘
,

护 等在常量下业无显

著影响 , 因而着贡拭愉了献捉的 「斓清况 , 兑表
、

铭 , 可以看出 切 量为 的二万倍以及泥量为坦

的 倍左右时 , 龙不影响 定
。

的量高达 毫
克“寸同样没有影响

。

样品中 纯 石沮定枯果 女 飞

蝙号 武料名称 原桔粱 卜加 入
认夕。形

’

’妙, 。形
测 得

‘

介 。。弓
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卡 为焦性没众酸法的粘粱

鸽对担的侧定影响 表

加 人 数 测 得 依

止 挤、

捉 担 氧 化 物 上匕例

、
二夕。

禹

称取饨 甸仇组 拐 毫克于却排少御 , 介水浴上

以氟酸分解后
,

业以水反复旗
一

「三次 , 交于 写 酒

石酸溶液中 , 以 丫 酒石酸际至 帕 艺丁卜 了协
。

将标准液
,

,
, , ,

分另置于 断 , 亥

度比色管中 , 以 形 酒石酸稀至 , 加入 万
遵 七 形精品紫 , 摇匀夕 注入 苯 , 准

确振动一分撞 , 舔置数分筛 , 以拭剂作空白 , 在 飞

型 二 恤 之 边 液槽中 , 用黄徐色滤光片测定

其消光 兑图 。

分析手搜

称取拭样 使祖含量在 少 以 户 于幼柑竭中 ,

以 氟酸在水浴上分解后 , 蒸发至 卜, 再以水

少升吹洗坍壁蒸发 , 如此反复蒸 于二 次 , 加 入

酒石酸微微加热 , 取下
,

注入 形
,

用

水移入 刻度比色管中稀释至 , 按工作曲

践一样澡作萃取担 , 业测定其消光夕 献剂空白需从溶

样开始否 由于有时空白不稳而弓起系梳族差
。

这种

不稳定现像可能有二方面因素 溶 液之酸 度

玻璃中硼对测定之影响
。

以门哪娜助肠
刁主

正

宝

‘

⋯
‘走口刁

,

拍扬犯

上曰

六 玻石碱徽

矿样按分析方法所述进行 , 桔果列于表 中
。

七 分析方法

试剂

形 酒石酸水溶液

溶液 —
田 加入 的毫升水中

。

万 酒石酸水溶液

形枯晶紫水溶液

粗标准液之制备


