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二和铅 ,匕探分析方法的改进
今、减减减减减、、、减必

王 真 光

且克服了钝乙醚握常发叙的现 象 表
。

方法 自身

的重现性也很好
,

做了 。多样品的生产
,

质 量 在

以上如表
。

有机相斡入溶液下层 与 空 气 隔

窦

微克 克

乙醚一四氯化碳

口‘

︸

、、少
丫一︸︹

吝服‘
、

一
、

相的快速比色测定法的改进

为了克服南方气温过高
,

乙醚蒸发太快和有机物

对测定如的干扰
,

握过几个月野外生产实践
,

改用乙

醚一四氯化碳混合溶剂代替钝乙醚萃取
,

使鲤溶剂变

成重溶剂
,

解决了乙醚蒸发太快和有机质对测定胡的

影响
,

效率较原方法有所提高
。

样品的分解 取 克样于溶解管中
,

加硝
、

硫混

酸 或硝
、

硫
、

硷

混酸 毫升
,

加热溶解
,

蒸至 冒硫酸烟
,

冷却后稀释至 毫升
,

摇匀澄清
。

比色 取上述清液 毫升
,

加入 的硫酸 毫

升
,

的硫氰酸钾溶液 毫升
,

摇摄后加 氯化

锡 一 毫升
,

摇摄至杠色消失 此时如有白色硫氰酸

铜沉淀析出
,

加几滴硫服鲍和水溶液消除
,

道至无

色透明
,

加混合萃取剂 乙醚 四氯化碳

毫升
,

振没 分钟比色
。

标准色阶 艳对量 微克
、 。 、 、 , 「

、 、 、 、 、 、 、 、 、

⋯⋯ 相对量 微克 克
、 、 、 、 、 、 、

、 、 、 、 、 、 · · ·

⋯⋯
。

吸 取上述不

同量之标准于比色管中
,

加 的三氯化铁溶 液 。

毫升
,

其他献剂与贰料相同
。

几点靓明 混合溶剂是重溶剂
,

挥发性小
,

特

别适于夏季在南方使用
。

对有机物有一定抑制作用
,

在上述溶样条件下
,

用钝乙醚萃取能顺利地进行 表
。

混合溶剂与钝乙醚提取比较
,

枯果可靠
,

而

表

,

一

杠

表

微克 克

崛 亏
一 次 二 次 一三 次

﹄日﹄二勺目只︺

⋯
八曰匕氏勺‘,上︺毯八八‘工八乃

一

一

色一颜一液一溶一一碳一

克一氰一刀一四一克一耳一微一醚一
一乙一

果一奎一月一醚一
,︸

一乙一定一‘一测一钝一
号一编一

一

一

一

一

一

醚层 黄褐

黄褐

深黄

深黄

黄

黄

深黄

黄褐

正常

黄褐
,’ 黑色 十

, ,

土黄

土黄

土黄

土黄

土黄

近似无色

注 系无有机物样品
,

均为土样
。

艳
,

色阶稳定
,

在 小时 内无变化
,

有利于比色
,

而

且低色阶不再发征
。

唯 小时后
,

水相变浊
。,

硷酸

对扣的测定无影响
,

采用稍
、

硫
、

硷 混酸溶样
,

可

用于测定锰
,

既节省贰剂
,

又便于工作
。

水相盐类

浓度大时
,

有机层易产生气泡
,

此时应加儿滴乙醉消

除
。

如精小系数和使用 毫升比色管操作
,

灵敏度

可提高一倍
。

一般自来水 或井水 含如极少
,

可

免去使用蒸馏水
。

既握济又方便
。

洲



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

二
、

始的化探分析方法的改进

在使用打窿膝测定册时
,

由于加入氰化钾溶液以

后
,

体系的硷度剧烈升高 即 值激剧升高
,

打窿

腺容易被氧化而产生发白现象
,

无法比色
。

我俩翘过

反复地贰墩
,

确定以 一 的氢氧化按一氯

化按援冲溶液来擦制溶液的 植
,

井在标准系列内

加人适量的铁
,

控制一定的振摄次数
,

可以有效地抑

制这一现象
。

稠节 值的速度大大提高
,

质量有了

保靓
,

做了 多样品的生产考教
,

质量在 以

上
,

而且容易掌握
。

矿样分解 取。 克样品于溶解管中
,

加 硝

酸 毫升
,

煮沸 分钟
,

取下用水稀释至 毫升
,

摇

匀澄清
。

显色 吸取清液 毫升
,

加人 棒 檬酸按

一 毫升
,

用氨水稠节 值到 一 浅椽色
,

加

援冲溶液 毫升
,

的氰化钾 毫升
,

摇匀
,

加

。 的打窿腺一氛仿工作液 毫升
,

猛烈振摄

分钟后比色
。

标准系列 艳对量 微克
、 、 、 、

、 、 、 、 、 、 · · · ·

一相对量 微克 克
、 、 、 、 、 、 、 、 、 、

· · · · · · · ·

⋯ ⋯
。

吸取不同量之标准于比色管 中
,

加

入 三氯化数溶液 毫升
,

其余各步与献 料 相

同
。

税明 如遇样品合钙
、

镁量高时
,

可适当增加

棒檬酸按
。

由于加入援冲剂
,

溶液 植 的稠节可

适当放宽
,

加快速度 以前 值之稠节不敢到
,

因为加入氰化钾以后
,

值要剧 烈 升高 一 个

单位
,

而 大于 时
,

打窿腺易受氧化而发白
。

所以
,

往往稠在 左右
,

但指示剂是在 二 开始变色
,

可晃指示剂已失去使用价值
。 ,

侧定桔果仍然可靠
,

无发白现象
,

如下表
。

援冲溶液的配制
,

氯化按

克
,

加氨水 毫升
,

然后加水稀释至 。。毫升
,

值

为
。

或 克分子的氢氧化绥和氯化鞍溶液以

体积比混合
,

此时 值为
。

如无氯化敛时
,

可

用氢氧化按和盐酸道接配制
。

稠 节 指 示 剂

颜 色

拮 果

微 克 克

稠 节 稠 节指 示 剂

颜 色

养占 果

微 克 克

指 示 剂

颜 色

桔 果

微 克 克

原 杀占果

微 克 克

山八曰八曰内了八八曰八︺曰口。八乙︸以月吕﹃尸口

,,生,上勺︺乃︸一自

乙︸︸匕﹄‘任泣﹃︸匀八州乃乃曰曰

,月,内勺︸口叮口

淡 黄 一
。

淡 椽
。

一 课 椽 色

,,’’,,,’,,,’’,,,刀,’,’,刀,’,,

二

二

一
。

一

一

一

一

一
。

一

一

一

一
。

。

一
。

一

一

一

一

一
。

一
。

一

一

一⋯
一

材,︺,占︸︹了拐叨药

测 定 ⋯

萃取

注 ①原精果为生产数据
,

与贰骇数据为不同人 ,

不同次分析拮果
。

从表中可以看出
,

即使是加入媛冲液
,

由于氰化钾的加入
,

值仍能升高 一 单位
,

但小于
,

根据

文献
,

此条件下铅的提取完全
。

上接 真

的
,

其试输桔果
,

翘实 践靓明
,

是接 近实际 的
。

因

此
,

对一般水量不大的矿区
,

可以采用筒单的靛备进

行抽水献瀚
,

同样能达到拍期效果的
。

生产矿坑的水文地质查料
,

是最具有代表性

的第一性查料
,

因此
,

必须抬予充分的研究与利用
。

井建徽应加强矿山水文地质工作和建立冶金系扰重点

矿山的矿坑涌水量动态观测站
,

以期积累查料
、

摸索

规律
、

提高拍测矿坑涌水量的准确程度
。


