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测 定 天 然 水 中 微 协 镍 的

地 球 化 学 野 外 方 法
地致部物探研究所化探室

天然水中的撼者量 , 根搪一些不完备的脊料估舒

豹为十亿分之几
,
通用的丁二肪 定方法须握过事先

摄精再在水液相内显色的步篡始能测定如此低的镍含

量 , 故不适于在野外直接使用
。

由于这一原因 , 过去

一直缺少一个能直接在野外 定天然水中微胁镍的快

速而简单的方法 〕
。

在国内所进行的水 匕学探矿工
‘作中巳趣提出了制定道接测定天然水中微卧换的快速

方法的要求〔 〕
。

镍能与吠喃二肪形成可溶于有机溶液业呈现黄色

的格合物 , 此反应极灵敏
。

在有机液内能用肉眼榆出
夕尹协的

。

已根据此一反应制定出测定镍的新的

比色方法印
, , ,
匆
。

在本文作者之一过去的工作中

口 改善了 以一映喃二肪法测定镍的条件 , 解诀了胡

的千扰尚蔺 , 因而使这一方法有可能推广使用
。

目前
卉所制定的测定天然水中微赫镍的方法 , 即以作者之一

过去的工作为基础而提出的
。

根据作者之一的实脸夕 使 用 毫 升氯仿提取

亚 , 一吠喃二转格合物 , 可用肉眠榆出低达

的
。

当 含量达 时 ,可在氛仿液内生成可

靠而显著的淡黄色 , 故欲在天然水中测出 阅即“

的镍 , 芷获得可靠的精果 , 就需用 毫升水样 , 用

毫升氛仿提取 亚 二一吠喃二肪的格合物
。

这

样的提取极不完全 , 根据 〔 〕, 水液相为

毫升 , 有机液相为 毫升时 , 的回收率为 ,

而当水液相为 毫升 , 有机液相为 毫升时 , 回收

率仅为韶形 , 此时我刊所遇到的韭非擎耗 江亚 以一

味喃二肪在有机液相与水液相内的分配阎履 , 而是一

个提取效率的简题 , 在水液相体积极大 , 而有机液相

体积极小时提取效率在很大程度上决定于氛仿小滴与

水液的接触机会 , 此机会随摇煲的时阴及猛烈程度而

有很大变化 , 故用小体积的氛仿在大体积水溶液中提

取 式亚 “一吠喃二肪时 , 不唯提取率很低 , 且爪

现性亦极差
。

另外在野外工作时 , 为提取 毫月水
样中的操 , 需使用蛟大的器皿 田毫升分液漏斗为

携带及操作告甚不便利
。

由于上述原因 , 有必要别定出一个更有效的新的

提取技术 , 作者在本文中所提出的提取方法可称之为

累加提取方法
。

此系将水样分成的毫升的数份 , 述植

加入与同一氛仿溶液相摇慢
, 这洋 水液始格保持着

不大的体积
,
因而提高了提取效率夕 解决了上远提取

不完全的困难
。

用此方法在 田名 水样电可以可靠

的榆出 田 尹 协的
。

此种提取方法亦可应用于测定天然水中共它微卧

金屡含量
。

歌剂及段备

标准镍溶液 藉存液 以卜 二 , 称取 田 克

越镍林溶于少量硝酸中 , 蒸发至干 , 加入岛毫升

盐酸
,

溶解后稀释至 毫升
。

标准浪溶液 工作液 州哪 ,
、

吸取 毫升标准

镍储存液于 毫月
·

容最瓶中 , 用 稀盐酸稀释

至刻度
。

二一味喃二肪的酒愉容液
,

酒石酸钟钠 , 化学钝 , 形水溶液

盐酸巡胺
, 化学钝

, 水溶液

硫代硫酸钠
,

化学越 , 万水溶液

氛办 化学越
爸水 , ” 梦

酚酞指示剂 , 酒情溶液
。

提取器 , 系用普通 幼毫升梨形分液漏斗改制而

成 , 泊汾液漏斗侧面焊精一支 毫米的支管 , 可

参阴图
。

量筒 毫升 , 个。

燎杯 毫升
, 个 ,为携带时节省地位亦可装

备一套
, , 《 , 刃 毫升的婉坏 , 套置在一起

。

移液管 毫升 , 直形带刻度
, 支

。

滴定管 , 毫汁 , 支
。

滴瓶 毫升 , 个
。

带玻塞比色管 , 乃毫升 , 支
。
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分 断 步 睡
用量筒量取 毫升水样 , 倾于 田毫升烧坏中 ,

加入 毫升 写酒石酸钾幼溶液 , 毫升 盐酸狸

胺溶液 , 滴酚酞 , 逐滴加入 。钦水 , 道至溶液呈

淡杠色 , 一 , 加入 毫升 硫代硫酸

幼 , 毫升 。一吠喃二月亏的酒精溶液 , 将溶液倾入提

取器中 , 加入 毫升氛仿 , 猛烈摇遏半分撞 , 待氛

仿液下沉后 , 将提取器镇斜 , 使氯仿流入支管 , 打开

活备 放去水溶液
, 但保留最后之 一 毫升 , 使漂

浮于水液面上的氛仿滴不致揖失
, 如氛仿内已呈显著

表

水样量 毫升 加入 量 浏出 最

又

又田
生

图 累加提取器

的淡黄色 , 即可将之放人比色管

内与标准 系列进 行比蛟 , 如氛

仿液内无色 , 或颜色不够显著 ,

可再用量筒量取 〕毫升水样 , 按

上法加入酒石酸铆 钠
,

盐酸狸

胺 , 刹节 , 加入硫代硫酸钠

及 二一味喃二肠后 , 将水溶液倾

入提取器内 , 加入 毫升氛仿 ,

龙将支管内原存的氛仿倾入水液

中 , 再猛烈摇摄进行提取 , 此境

操作可速镇进行 , 道至氛谁液内

呈现明显的淡黄色为止
。

每加一次水样 的毫升 ,

须加 毫升氛仿 , 以大致补偿

氯仿由于溶解于水 而遭 受的揖

失
。

为了将累加提取精果与在大体积水涛液中一次提
取桔果进行比蛟 , 取蒸馏水

, ,

么刃 毫币 在
共中各加入 , , 分另加入 君酒石酸铆钠 认

及幻毫升 , 形盐酸狸胺
,

及 毫币 酚队
,

及 滴
。

逐滴加入跌水将 稠至 一 , 加入劝形

硫代硫酸钠
,

及 毫升 , 二一映喃二肪
,

及 毫

角 倾于 毫升分液漏斗中
, 加入氛仿 , 及

毫升 , 猛烈摇摄 中分撞
。

待液面分清后再加入 毫 ,

升氛仿什 , 稍摇匀 , 用一小团棉花塞庄分液漏斗颐

内 , 将氛仿液滤入比色杯中 , 在 中一 型分光光度舒

上测量其消光率 , 使用波长为 , 叨栩越 。枷

另取蒸馏水
,

的
, , 〕〕毫升 , 在其中各加人

, ,
在提取器内进行累加提取

。

每央取水 毫升 , 操

作步睐同前 , 在最后所得氛仿液内亦加入 毫升氛仿

稀释
,
芷滤人比色杯

, 在分光光度舒上测量共渭光率
。

所得桔果见表 及图
。

沐 卜

标准系列的配制 自滴定管内放入标准 溶液
, 耐

, , , ,

毫升于带塞比色管中 ,

加水稀释至 毫升 , 加入 毫升酒石酸钟劫
,
毫

升 万盐酸牲胺 , 滴酚酞指示剂 , 加入 二 践水将

稠至 一 , 加入 毫升 硫代硫卿内
, 毫

升 “一吹喃二盯的酒清溶液 ,

轰升氛仿
。

猛烈摇煲

半分撞
。

用此法所能测出的水样中 含量的下限如下

加入水样量 灵放度 氛仿呈明显的淡黄色

尹仍

伽⋯尹尹协

幻 尹仍

饥

实 辙 桔 果

在蒋馏水 中加入一定量的 , 用果加提取法

进于岌旦吐定
,

其桔粱兑表
。

、 、

一及 一心

孺一 翎
水祥吸升教

货君

图 累加提取 与一次提取 所得精果的比较
。

—
。

—累加提取’

“
‘

” 。
‘

”
’

“ 。
’ · ’

“ 一次捉取

诊 所用在玻娜器皿内馏出的一次蒸翩水 , 川提取法进

行四次提取 , 在分光光度爵上测量桔果含有嵘
朴 由一 型分光光度箭的比色杯容量钓为 一 毫升
故加 毫升氟仿稀释

, 便于进行测量
。

下搏第 直
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压力为 能充分排出岩粉 , 减少事故 , 拾切削具创居
有利赳取条件

。

轴心压力和防止合金脱落崩刃周题
。

朝心压

力开始由袒到蚕 敬进加压不能忽大忽小
, 深井时可

达洲 公斤 , 加压均匀 , 抬进把一个回次应由一人操

作 , 浅井时最大压力达 公斤
。

合金出刃底出刀

一 公厘 , 外出刃 公厘 , 内出刀 公厘
。

为了防止合金脱落崩刀 , 应加强算量掇查制度 ,

出刃高度相同 , 龙禁止用椰头甜子撞碰合金
。

如井内

有崩刃合金
、

攒粒
、

杂物等一定要扫浮 , 降机上横捍

必须使用升降机和抬进把援暖降下 , 特 是岩石硬
、

岩粉少时更应注意
。

探取岩心阶 用扮钱与石粒混合探取
, 操作正确

时可保百分之百探上来 , 而且很军固
。

三
、

小口诬幼粒组淮的操作技衡

攒粒镇进规范

一 极岩石
一

⋯井 铿
公匣

双次投量
公斤

时 周
小时

水 量
公升 分

压 力
泛口 叨 ,

① 一
一

一 一 一

① 一
① 一

么 一 一

投砂量 在小诬墩进中以分两次投砂为宜 ,

因为一次供拾嫂粒 , 投砂多 , 水最不易掌握 , 岩犷合

磨揖大 , 岩心呈睡体上彻下物 效率低
。

水量 蜜进中两次定水
,印中途稠整一次

,
保

持井诬一劲 其水量可事先找好水
, 印未 合立轴

前 , 从机上蜜捍定好逸水量 , 这样就免于在井内找水

不均 , 影响效率
。

压力 使用铜赫棚或耀过热处理的嫂粒 , 其

压力为 一 公斤 平方公厘 ,自口 公厘总压力 公

斤一 公斤 , 公厘总压力 〕公斤一 公斤
。

蟾头水口 一 印 , 这样可以摘加林嫂时

简 , 水量易掌握 , 攒粒不易排起
。

井内清洁 攒粉应保持在 米以下 , 这是

防止事故的关键措施
。

探岩心时送水量先小后大 , 逐步场加 , 跌林
与石粒混合探岩心 , 防止攒粒探岩心造成夹嫂事故

。

蜜进中如阻力蛟大 , 不可强行开南 上下活
动援援开南 正常攒进中开半付皮带 , 傅动皮带不易

过紧 , 井内发生吴状时应及时关草
。

横头壁厚 公厘的攒头以 一 为适

当 , 公厘的蟾头以 一 为适当
。

水泵作用良好 , 保持足够水量水压
。

绪具下蟾前要袖致榆杳是否有揖坏地方
。

上接第 直

表

水样量 毫升数

之内 , 实际的回收率达 沁形 , 所用歌备体积大大精

小 , 适于野外工作要求
。
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