
叫叫叫

波长 班徽 米
一

、叫厂
晰翩

‘

‘

比 色 法 测 定

矿 石 中 的 微 量 钻
桂林 冶金地质研 究所 蒋月瑾 张玉清

近年来
,

应用
一 毗咙偶氮

一 间苯二酚钠 简

称 作为测定钻的灵敏试剂发表了不少文章
。

由于

与许多金属离子均能生成有色络合物
,

特别是铁
、

铜
、

镍对测定钻有严重干扰
,

一般都用萃取法
、

纸色层

法来分离千扰元素
。

我们根据
· · “ 的介绍

,

用硫代硫酸钠和 掩蔽铜
、

镍 , 应用氟化钠消除铁

的影响
。

笔者着重在干扰元素的掩蔽及其消除和显色条件等

方面做了一 些工作
,

并应用于不同矿种矿石中微量钻的

测定
,

结果良好
。

实 验 部 份

一
、

试荆与仪餐
、

标准枯溶液

称取 。 。克金属钻 。 ,

用 毫 升 硝 酸

加热溶解
,

移入 毫升容量瓶中
,

用水稀释

至刻度
,

摇匀
,

此溶液 毫升相当于 毫克钻
。

吸取上

述溶液 毫升于 毫升容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
,

本溶液 毫升相当于 微克钻
。

、

柠稼酸按

溶液
,

以氨水调至
。

、

醋 酸钠

溶液 混浊时需过滤
。

、

硫代硫酸钠

溶液
,

过滤后使用
。

、

一 一 毗咤偶氮
一

间苯二酚钠 水溶液
,

用氢氧化钠调至 二 。
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、

溶液
,

以氨水调至
。

、

型分尤 光度计
。

二
、

显色条件

试验方法 于 毫升容量瓶中加入 毫

升 醋酸 钠
、

毫 升
,
摇

匀
,

用水稀至刻度
,

于 型分光光 度 计 测

定
,

波长 毫微米
,

液池 厘米
。

吸收曲 线 取 微克钻按试验方法显

色
,

选择不同波长
,

测 出吸 收 曲 线
。

图

吸收曲线 表明络合物在波长 毫微米

处呈现最大吸收
。

的影响 由图 结果表 明
,

钻与

络合物在 时具有最大吸收条
,

硫代硫吸钠掩蔽铜用 裹

钻撇克数 塑到豆竺些黔沙
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且显色时间快
,

颜色稳定
,

故选用 为宜
。

用量试验 取 微克钻
,

其他试

剂不变
,

加入不 同量的 纬 显色
,

用量在 毫升间可获最 高 消 光
。

采用

毫升为宜
。

稳 定时间 取
、

微克钻
,

显色后

放置不同时间测定光密度
,

图 表明常温下

络合物可以稳定 小时
。

工作 曲 线 取 一 微克钻 分 别

于 毫升容量瓶中
, 按操作手续中显色条件

进行
,

从图 可知 钻 量 在 一 微克

毫升范围内符合比耳 定律 厘米液池
。

测定灵敏度为 微克 卜

三
、

共存离子的影响及消除方法
十

含量高于 毫克时有干扰
。

我 们

应用氟化钠除铁
,

实验证明 毫克铁用

克氟化钠可基本消除
。

铜的干扰应用硫代硫

酸钠掩蔽 见表
。

一 络合物 在
加热情况下被 所破坏而 消除其影响

。

当锌存在时
,

加入 显色后必须放置 分

钟
,

然后加
。

其他常见的阳
、

阴离子

均无干扰 见表
。

共存离子的影晌 各份均加入 橄竞钻 衰

加加入离子子加入毫克数数 侧得钻微克克

⋯
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硫硫钻精矿份份 ,

铜铜 矿
,

伟晶岩岩
,

哪哪铜中
,

伟晶岩岩
’

铁铁 矿
,

示示示示示示示示示丽盯万⋯石‘
一

‘扇基基性辉长岩
, 。

超基性岩 ,

硫硫 化 矿矿
, 。

锰 矿 ⋯
。
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为标样

分 析 手 续

称。 克矿样于 。毫升烧杯中
,

加

入 毫升盐酸加热煮沸 如是硅酸盐矿样
,

加少许氛化钠
,

加 毫升硝酸
, 继续

加热至矿样分解完全
。

蒸发近干用水吹洗表

皿和烧杯
,

加水 毫升
,

煮沸使盐类溶

解
,

加 克氟化钠 视铁含量而定
,

煮沸 分钟
,

冷却移入 毫升容量瓶中
,

以

水稀至刻度
,

摇匀
。

干过滤
,

吸取 毫

升分液于 毫升容量瓶中
,

加 毫升 柠

徽酸钱
,

毫升 硫 代硫 酸 钠 摇动

分钟促使
‘

还原
,

如仍有铜的蓝色
,

补 加

硫代硫酸钠
,

直至蓝 色 消 失
,

加 毫升

醋酸钠
,

毫 升 放置 么

分钟
,

加 毫升
,
用水稀释

至刻度
, 摇匀

。

在 ℃水浴上加热
、

分钟
,

冷却
,

用 型分光光度计测定
,

波长

毫微米
,

液池 厘米
。

结 语
、

本文拟定了应用报化钠除铁
,

硫代

硫酸钠掩蔽铜
,

消 除
、 、 、

、 、

等干扰元素的影响
,

不经预先
将钻富集分离

,

而直接应用 显色测定 ,

灵敏度达 微克 “ ,

为亚硝基 盐

法的四倍
。

、

通过对铁矿
、

锰矿
、

钻土矿
、

铜矿

和岩石的分析
,

结果尚为满意
。

方法对镍的

允许量较小 不超过 毫克
,

故镍含 太

高时结果易偏高
。

分析铜矿时 加热温度不能超过 ℃
,

否则易混浊

丁工 寻高
本刊热烈欢迎从事地质工作的 一大工人

、

技术

人员和干部的来漓 稿件内容可包括以 下几方面

一 国内外地质勘 探工作发展动向
,

特别是

我国广大冶金地质工作者在毛主席革命路 线 指 引

下 运用毛主席的 断学 巴想开展找矿
、

勘探工作的

经验
。

二 冶金工业所需铁
、

铜
、

稀缺矿 种 和 其

它矿种的矿床地质
、

成 矿规律
、

找矿标志
、

勘探方

法的论述
,

以及在找矿
、

评价
、

勘探实践中的新发

现
、

新认识和理论探讨

三 矿产资原的综合利用
、

岩 矿 鉴 定
、

物

探
、

化探
、

钻深皮术
、

分析化验等方面的经验交流

及其发展动态
。

四 有关专业新技术
、

新设备
、

新仪器的介

绍或讲座
,

以及技术革新
、

修旧利废的成 果 和 经
验

。

来稿请寄 广西桂林 邮政信箱

本刊骗辑部


