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〔�〕 中国科学院盐湖研究所 ，
氯化钾�来

自盐田光卤石矿 �浮选小试验报告

�低镁母液部分�
，
�����年�

。

化学光谱法测定氯化钾等盐类中

的少量金属杂质

本所三室光谱组

摘 要

用 �一 经墓喳琳
，
丹宁酸和琉乙酸替蔡胺作沉淀剂

，
锢作载体

，
共沉淀法富

集氯化钾等四种盐中的少量锰
、

铂
、

铬
、

锡
、

镍
、

铝
、

钒
、

钦
、

铜和钻 ��种元

素
。

沉淀物灼烧后的灰分与碳粉混合
，
以直流 电弧激发

。

标准曲线是以金属氧

化物与碳粉的混合试样作标准系列绘制
，
内标用锢

。

同一套标准可用于四种盐

的测定
。

测定范围 �
�

�一�� 微克
。

氯化钾中杂质合量 �� 微克时
，
单次测定

，
相

对标准偏差在 士���之内
。

一
、

绪
� ， 曲

目

氯化钾
、

碳酸铿
、

氯化镁和氯化钠是盐

湖卤水综合利用的重要产品
。

这些盐中的一

些可溶性的少量金属杂质
，

对于以这些盐作

原料的进一步化学加工常常是有影响的
。

例

如
，
电解氯化钾等工艺中

，
原料含有限量以

上的杂质会使电解槽的生产效率显著下降
。

碳酸锉作为国防和尖端技术的材料亦要一定

的纯度
。

因此
，
较确切地提供这些盐中含有

的少量金属杂质的量是有意义的
。

通常
，
用发射光谱法测定这些盘中的少

量金属杂质
，
是需要以化学法预先富集的

。

富集的方法常用的有溶剂萃取法和载体共沉

淀法等
。

如
，
���二�� ‘」利用 �一 经基哇琳 和

铜试剂作络合剂
，

将苛性钠
、

苛性钾
、

硝酸

钠和硝酸钾中的 �� 种杂质元素萃取到 氯 仿

一异戊醇中
，
萃取物与石墨粉混合后进行光

谱测定
。
���������

“ �，
�������

“ �以 �一 经基

哇琳
、

丹宁酸
、

疏乙酞替蔡胺作沉淀剂
，
用

载体共沉淀法富集了氯化钾
、

天然水中的微

量金属杂质
。

本法采用 �一 琉基唆琳
、

丹宁酸和琉乙酞

替茶胺作沉淀剂
，
锢作载体

，
共沉淀法富集

了氯化钾
、

碳酸锉
、

氯化钠和氯化镁中�
� 、

�� 、
��

、
��

、
��

、
�

、
��

、

��
、
��

、
��

种金属杂质
。

锢作内标
，
光谱法测定

。

测定
�

范围 �
�

�一�� 微克
。



二
、

实 验

�一�共沉淀富集部分
�

�
�

试剂
�
�优级或一级纯�

�� �一 经基喳琳的 ��酷酸溶液

���丹宁酸的 ��醋酸溶液

��琉乙酚替茶胺的冰醋酸溶液

稀 �一 经基哇琳水溶液

稀氢氧化钱溶液

��氢氧化按溶液

��酉昔酸按溶液

锢标准溶液
�

三氧化二锢�光谱纯�溶于

少量盐酸 ��
���中

，

微热使之全部溶解
，
配

成 �
�

�毫升 会 �
�

�毫克锢
。

标准杂质溶液
�

用金属氧化物�光谱纯�

溶于少量酸中
，
分别用水稀释

，
配成 �

�

�毫

升 令 �
�

�毫克的锰
、

钥
、

铬
、

锡
、

镍
、

铝
、

钒
，
钦

，
铜和话的标准溶液

。

�
�

操作
�

称取 �� 克试样于 ���毫升烧杯中
，

加少

量盐酸
，
加微热 �对碳酸铿试样

，
加 � �盐

酸
，
加微热使全部溶解

，

至不冒气泡�
，
加���

毫升水溶解
，

将盐酸不溶物全部过滤掉
，
用

水冲洗不溶物
。

于滤液中加 �毫升锢标准溶

液
，

充分搅拌
，
加 �� 毫升 �� �一 经基唆琳

溶液
，
然后用氢氧化钱溶液调至 �� � �

·

�
，

在搅拌下加 好 毫升 ��醋酸按溶液
，
�毫升

���丹宁酸溶液和 �毫升 ��疏乙酸替茶胺

溶液
，
用 ��氢氧化按溶液调至 �� 二 �

�

�
，

静置 �一 �小时后
，
用无灰滤纸过滤沉淀物

，

用稀 �一 经基哇啦溶液洗涤 �次
，
冷 水 洗 �

次
。

沉淀物灰化后于 ���℃ 马弗 炉 内 灼 烧
�小时�恒重�

，
称重

。

于灼烧后的灰分中加

人光谱纯碳扮
，

充分混合使其总重量为 ��
�

�

毫克
。

�二�光谱分析部分

�
�

仪器和工作条件
�

摄谱仪
� ����型水晶系统大型摄 谱仪

光源
� �����万用光源

电压
�

直流 ��� 伏

电流
� �安

狭宽
�

��微米

光谱区
� ����一����入

测定谱线的波长
�

����������
�

��
，
����������

�

��，

�� ��������
�

��， �� �������
�

���

�� �������
�

���内标 ��
，

���������
�

��
，
���������

�

��，

� �������
�

��，
����������

�

��
，

�� �������
�

���内标 ��
，

�� �������
�

��
，
�� �������

�

��人

电极形状
�

光谱纯碳棒作电极
，
形状如

图 �

刊
�

吐上

上 电木瞬

单位
�

毫术

图 � 电 极 形 状

曝光时间
�

��秒�不预烧�

底片
�
比利时生产��

��
���紫外底片

显影
� �一��

，
��一��

�

�
，
�分钟

定影
� �一�，

��一��
�

�
，
��分钟

测微光度计
�

�� ��� �型快速测 微 光

度计
‘ ，
狭缝高 �� 毫米

，

宽 �
�

�毫米

�
。

标准试样的制备
�

将锰
、

铂
、

铬
、

锡
、

镍
、

铝
、

钒
、

钦
、

铜
、

和钻的氧化物粉末�光谱纯�与光谱纯碳

粉置于玛瑙研钵中
，

加人少量丙酮充分混合
，

待丙酮蒸发后于红外灯下干燥半小时
，
再次

混合
，
配成含各种金属杂质均为 �

�

���� 的



碳粉
，
以此为储备碳粉

。

由含 �
�

���� 金属

杂质的碳粉经光谱纯碳粉稀释并加人三氧化

二锢粉末
，
配成含杂质分别为 ��

， ���
，
���

，

���
，
������� 标准系列

，

三氧化二锢含量

为 ��
�

��
，
即每 �� 毫克标准试样中含锢 �

毫克
。

�
�

标准曲线的绘制
�

取标准试样一个四份分别装人电极中
，

用二阶梯减光板中的第一阶 梯 减 光 区� 二

�
�

���减光
，
按上列条件摄 谱

，
测 光 后 以

△�一地 �绘制标准曲线 ，
如图 �

。

待测试

样的杂质含量从标准曲线上查找
，
以下式计

算
�

���������������

����

��������������� 一‘ �
�
�

三三�
一

少
���

二二二二二

刁上上上
一了

一

厂一一 ���
一

�亩亩

厂厂厂厂厂厂厂自自自自
�����

州州
���

一

����� 声了了
�� � � �

事二二
一一

，，，，

了一一一一一

� �����

������������������������������������������� �����������������������
�����井井井 �����

，
�����������

����������������������������������������������������������������
之之之之……【 �

子子子子子子子

�������少少少少
���…
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尸尸尸尸尸尸尸尸尸尸尸尸
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图�一� 标准曲线

�����������������

卜卜
�����
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����

���
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����� 响响

����������������
���

���

�����产产产产产产产产产产产产
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���

�������
����� 产产尹

�
护护

��� ���户户
尸尸尸尸尸

口口口———
������ 了了了

�������

������������ �
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���������� ���������������
�����

�了了 �
���尸尸尸尸尸尸尸尸
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�������
少少少少少少

一一一一
�����������������������
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��� 护护尹尹尹尹尹尹尹尹尹尹
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���才
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�����������������
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犷
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���
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一一�
���
华
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节节节节节节节节节节节节节节节节节节节节节节节节
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产产

于于纷纷纷尸尸尸尸尸尸尸尸尸尸

����������� 式式卜卜����一一
沪沪沪

���
���

式式������� ���
���

’’

������ �����
�
一一一一

�������������������

�����
��� ��������� ��� ���

��������������� �����
一一

州州丫一一
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询哪锄哪侧吧州词

图�一� 标准曲线

������
�

二 乏�� �

��
标准曲线上查到的浓度�����

� �
取待测试样的克数

�
�

实验条件的选择
�

本法中的化学富集是采用锢作载体的共

图�一� 标准曲线



沉淀法
，
灼烧后的灰分系以锢氧化物为主体

的金属杂质氧化物
。

在这种简单体系的情况

下选用碳粉作基质是适宜的
，
它具有防止溅

散和稳定弧烧的作用
。

实验表明
，
锢的氧化

物亦可起到缓冲剂的作用
，
而无需另加其他

的缓冲剂
。

从蒸发曲线�图 ��可以看出
，
待测元素

的蒸发行为与锢的蒸发行为是很相似的
，
这

样就同时使锢具备作为内标的条件
。

在��秒

内所有元素燃烧基本上是完全的
。

在不减光

的情况
，
背景显得比较深

，
采用了减光之后

尽管损失了一些灵敏度
，
但对测定铝

、

钒
、

钦
，
和钻较为有利

。

实验选定电流强度为 �安
，
曝光时间��

秒
，
如大于 �安

，
则燃烧速度太快

，
单位时

间内弧焰中的元素原子浓度过高
，
产生自吸

或谱线变宽
，
强度降低

。

另外
，
高电流也造

成喷溅
，
这些都会增加偶然误差

，

影响结果 ，

电流强度小于 �安
，
欲达到燃烧完全

，
必要

延长曝光时间
，
相应增加了背景深度

。

关于电极形状的选择
，
经过对比后选用

细颈杯形电极
，
它比筒状电极虽然在加工上

烦琐些
，
但能量集中

，
弧烧稳定

。

在测定线对中
，
�� 、

�� 、
��

、
��

、

��
、
��以 �� ����

。

����，为内标� �
、
��

、

��
，
和 �� 以 �� ����

�

��人作内标
。

唯��

����
�

��入距内标线 �� ����
�

��二远些
，
但

实验结果证明仍是可 用 的
。

曾选 用 过 ��

����
�

��入
，
而多次实验表明

，

标准曲线的斜

率太低
，
远不如 �� ����

。

��入
。

用锢作载体
，
在光谱技术上又用锢作缓冲剂

和内标
。

在测定上
，
以同一套标准系列同时

可测几种不同试样
。

在正确操作下
，
结果不

受试样差异的影响
。

�
�

本法的缺点是化学富集操作烦琐
，
过

程冗长
，
容易引起偶然误差

。

表 � 从 氯 化 钾 中 回 收 杂 质

�三次实验的平均值�
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表 � 从 谈酸妞 中回收杂质

�三次实验的平均值�

加加入��
。
�微克克加入��

�

�微克克加入��
�

�微克克

测测 定定 误差
，，
测 定定 误差
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三
、

结果和讨论

�
�

应用本法对氯化钾等四种盐进行了杂

质回收和氯化钾的增量回收实验
，
结果列于

表 �一 �中
，
从数据来看

，

结果基本上是良

好的
。

�
�

方法的精密度列于表 �中
。

相对标准

偏差在 士���以内
。

�
�

本法的特点在于在化学富集过程中利
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表 � 从氯化镁中回收杂质 表 � 从氯化钾试样 中增量回收杂质
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