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沉淀浮选预分离%富集与
%CCB

联用测定粮食中痕量
!0

和
N7

的研究

李春香!陈婷玉!闫永胜"

江苏大学化学与化工学院!江苏 镇江
!
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摘
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要
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提出了以
L-

羟基喹啉为沉淀剂!十二烷基苯磺酸钠为浮选剂!沉淀浮选预分离富集与火焰原子吸

收光谱法联用测定痕量
=A

和
S6

的新方法"研究了浮选分离富集
=A

和
S6

的最佳条件"讨论了多种浮选条

件对单一离子测定的影响及
*

J+

时混合离子浮选的相互影响!并考察了多种离子对
=A

和
S6

测定的影响"

研究表明!

*

J

为
+

时
=A

的浮选率最大!在此条件下改变混合金属离子的浓度比!当
S6

*

=A

&

L

时!

=A

的

回收率小于
+$k

"方法简便!快速!灵敏度高!精密度理想!又可避免使用有毒的有机溶剂"铜的校准曲线

线性范围为
$(,

#

,($

$

@

/

ED

Z#

!相关线性系数为
$(+++G

!方法检出限为
#(,+h#$

Z<

$

@

/

ED

Z#

"锰的校

准曲线线性范围为
$(,

#

,($

$

@

/

ED

Z#

!相关线性系数为
$(++L"

!方法检出限为
<(,!h#$

Z<

$

@

/

ED

Z#

"

该法应用于粮食中铜锰含量的测定!加标回收率达到
L"(Gk

#

#$$("k

!结果令人满意"
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浮选技术和光度分析法联用#浮选光度法$是近年来发

展起来的一种新型光度分析技术!日益受到广大分析工作者

的关注(

#-L

)

"沉淀浮选是
!$

世纪
G$

年代提出并应用于金属

离子的提取和富集的!现今已成为广泛应用于废水治理的一

种新技术"它是通过沉淀剂将溶液中的离子转化为不溶性或

难溶性沉淀!再加入表面活性剂改变沉淀表面的疏水性!然

后向水中通入大量密集微细气泡!使其与捕集剂发生黏附上

浮!从而达到浓缩富集溶液中离子的目的"沉淀浮选较其他

方法有简单易行!快速!富集倍率高等优点!国内外均有报

道(

+-##

)

"目前!应用于分离测定痕量重金属离子的主要是共

沉淀浮选法(

#!

!

#<

)

!但其在测定时!共沉淀剂中的金属离子对

所测定的金属元素会产生一定的干扰"

L-

羟基喹啉是重要的金属有机沉淀剂之一!能与许多金

属离子反应生成不溶于水的螯合物!只要恰当地选择
*

J

范

围!就可以提高试剂的选择性(

#H

)

"据此本文提出了以
L-

羟基

喹啉为沉淀剂浮选分离富集金属离子!所得沉淀用盐酸溶解

后!用原子吸收测定金属离子的方法"将其应用于粮食中铜

和锰含量的测定!结果令人满意"

#

!

实验部分

)()

!

主要仪器与试剂

P8.-+LG

原子吸收分光光度计#北京析普通用仪器有限

责任公司$&

=A

和
S6

元素空心阴极灯#威格拉斯仪器#北

京$有限公司$&

CJ.-<=

酸度计#上海理达仪器厂$&

N.#!H.

电子天平#北京赛多利斯仪器系统有限公司$&

]N-<

型定时恒

温磁力搅拌器#上海雷磁新径仪器仪器有限公司$&浮选管

#自制$为底部带有布气扩散板的玻璃管&高纯氮气钢瓶&微

量玻璃转子流量计"

铜标准储备溶液#

#E

@

/

ED

Z#

$'准确称取
<(+!+#

@

=A.:

H

/

,J

!

:

!加蒸馏水溶解!然后转移到
#D

容量瓶中!

稀释至刻度!摇匀"使用时再稀释至
,$

$

@

/

ED

Z#

"

锰标准储备溶液#

,$

$

@

/

ED

Z#

$'称取预先在
##$j

烘

#?

!并在干燥器中冷却至室温的
S6:

!

$($L$,

@

#

S6:

!&

+"(,k

$!置于
,$ED

烧杯中!加入
J='

#

#i#

$!加热溶解完

全!赶尽气体!冷却后!移入
#D

容量瓶中!此溶液含
S6,$

$

@

/

ED

Z#

"

L-

羟基喹啉溶液'称取
$($",L

@

L-

羟基喹啉加入
<ED

无水乙醇溶解!用水稀释至
!,$ED

!此溶液含
L-

羟基喹啉

!h#$

Z<

E&'

/

D

Z#

"

十二烷基苯磺酸钠溶液'称取
$($#L<

@

于
,$ED

烧杯



中!加入
<ED

无水乙醇溶解!用蒸馏水定容至
!,$ED

!此

溶液含十二烷基苯磺酸钠
!h#$

ZH

E&'

/

D

Z#

"

所用试剂皆为分析纯!实验用水为一次蒸馏水"

)(9

!

仪器测定条件

火焰原子吸收法测定铜和锰的工作条件见表
#

"

*58D,)

!

:7-./0@,7.I3/S&7

'

1374&.&37-

元素
波长

*

6E

灯电流

*

E8

光谱通带

*

6E

燃气流量

*#

ED

/

E96

Z#

$

燃烧器高度

*

6E

=A <!H(" <($ $(H !$$$ G($

S6 !"+(, <($ $(! #,$$ "($

)(A

!

实验方法

在
#$$ED

烧杯中加入金属离子溶液及一定量的
L-

羟基

喹啉溶液!调节
*

J

值后!静置
!$E96

"再加入
#$ED

十二

烷基苯磺酸钠溶液!搅拌均匀后转入浮选池中!通氮气控制

流速为
#,ED

/

E96

Z#

!鼓泡浮选
#,E96

!停止通气"待泡沫

层稳定后!弃去下层水溶液!然后用
#ED

无水乙醇消泡!用

#k

盐酸溶解并定容至
!,ED

!在选定的工作条件下!用原子

吸收仪测定!计算浮选率"

%&

'

()

!

O5-2D3.5.&374,E&1,

#

'氮气刚瓶&

!

'缓冲瓶&

<

'气体流量计&

H

'浮选池

!

!

结果与讨论

9()

!

浮选条件的选择

!(#(#

!

溶液
*

J

条件选择

用
)5:J

溶液调节溶液酸度!测定单一离子沉淀浮选的

最佳
*

J

值"由图
!

可知!当
*

J+

时!铜的回收率达到稳

定"

*

J#$

时锰的回收率达到稳定"对铜和锰进行分离时控

制
*

J

为
+

"

!(#(!

!

沉淀剂用量的选择

保持
<

$

@

/

ED

Z#金属离子浓度不变!改变
L-

羟基喹啉

的用量!测定金属离子回收率!如图
<

所示"

L-

羟基喹啉用

量在
<ED

以上回收率即达到稳定!而用量过大!会使背景值

升高!对测定不利"实验用量为
!h#$

Z<

E&'

/

D

Z#

<(,ED

"

!(#(<

!

十二烷基苯磺酸钠用量的选择

十二烷基苯磺酸钠作为表面活性剂!与沉淀之间仅存在

静电引力!非化学计量反应!所以其用量只需形成稳定的泡

沫层即可"改变十二烷基苯磺酸钠用量!测定金属回收率!

若用量太少!浮选不完全!用量太大会使定容后溶液浑浊不

匀而影响测定"实验选其用量
!h#$

ZH

E&'

/

D

Z#

#$ED

"

%&

'

(9

!

T22,1.32

G

R372D3.5.&37/5.&3

#

'

=A

&

!

'

S6

%&

'

(A

!

T22,1.32.+,1371,7./5.&3732?;+

J

4/3P

J6

0&73D&7,

#

'

=A

&

!

'

S6

!(#(H

!

氮气流速的影响

改变氮气流速测定沉淀浮选完全所需时间"氮气流速

小!形成的泡沫层稳定!回收率高!但所需时间较长"氮气

流速大会造成溶解溅出!形成的泡沫层不稳定而且含大量的

水从而影响测定"实验选择流速为
#,ED

/

E96

Z#

"

!(#(,

!

浮选时间的影响

保持氮气流速
#,ED

/

E96

Z#

!通气
#,E96

!泡沫层稳定

#E96

!可使浮选率稳定在
+<k

"再延长时间对浮选无大贡

献!实验浮选时间
#,E96

!泡沫层稳定
#E96

"

!(#(G

!

乙醇用量的影响

乙醇作为消泡剂!其用量直接影响测定"用量过大会使

背景值升高!对测定不利"实验选用
#ED

"

!(#("

!

溶解酸种类的影响

考察了
J='

!

J

!

.:

H

!

J):

<

不同酸溶解沉淀对测定的

影响!发现
J='

!

J):

<

几乎没有什么影响!而
J

!

.:

H

对测

定值影响较大!故本实验选用
#k J='

作为溶解酸"

!(#(L

!

静置时间的影响

实验表明沉淀形成后!在
!$

#

G$E96

内!

=A

和
S6

能

定量回收!本文选择的沉淀静置时间为
!$E96

"

L!#!
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浮选分离实验

在
*

J+

条件下!保持
",

$

@

=A

不变!改变
S6

的量!使

S6

*

=A

为
#

!

!

!

H

!

G

!

L

!

#$

!测定
=A

的浮选率!见表
!

"当

S6

*

=A

&

L

时!铜的浮选率小于
+$k

"

*58D,9

!

!3//,D5.&378,.I,,7N7

*

!0

574.+,2D3.5.&37/5.&332!0

S6

*

=A # ! H G L #$

=A

浮选率*
k +,(# +!(" +!(H +$(< L,(< L$(G

9(A

!

共存离子的干扰

考察了常见离子对铜%锰浮选行为的影响"对
",

$

@

=A

和
L$

$

@

S6

!下列离子量不影响测定#

E

@

$'

Q

[

!

)5

[

#

",

$!

=5

![

!

S

@

![

#

#,

$&

X/

![

#

$(",

$&

C;

![

!

8'

<[

#

$(<

$&

f6

![

!

=7

![

#

$(#,

$&

='

Z

!

):

Z

<

!

.:

!Z

H

!

=:

!Z

<

#

"(,

$"

9(>

!

工作曲线及方法的精密度和检出限

取
=A

和
S6

标准溶液配制
$(,

!

#

!

!

!

<

!

H

!

,

$

@

/

ED

Z#溶液!为保持标液与浮选液成分大致相同!在标液中分

别都加入一定量
L-

羟基喹啉和乙醇!用
X88.

法测定吸光

度!并绘制工作曲线"用最小二乘法处理得
=A

的线性回归

方程为'

?Y$(#$#L2[$($<$H

!#

?

为吸光度!

2

为浓度
$

@

/

ED

Z#

$"相关系数
SY$(+++G

&

S6

的线性回归方程为'

?

Y$($+L<2[$($!G+

#

?

为吸光度!

2

为浓度
$

@

/

ED

Z#

$"相

关系数
SY$(++L"

"

对
"

份含
",

$

@

=A

的
#$$ED

溶液进行平行测定!最后

定容
!,ED

!结果的平均值为
<(#

$

@

/

ED

Z#

!

R.>Y

<(HHk

!

#,

份空白溶液测定值的标准偏差为
$(,!k

"求得方

法的检出限为
#(,+h#$

Z<

$

@

/

ED

Z#

"

对
"

份含
",

$

@

S6

的
#$$ED

溶液进行平行测定!最后

定容
!,ED

!结果的平均值为
!(+

$

@

/

ED

Z#

!

R.>Y

<(,#k

!

#,

份空白溶液测定值的标准偏差为
$("Gk

"求得方

法的检出限为
<(,!h#$

Z<

$

@

/

ED

Z#

"

9(F

!

样品分析

称取适量样品!放入瓷坩埚中!用酒精喷灯缓慢加热至炭

化!然后放入马弗炉中逐步升温!保持
,$$j

干灰化处理
H

?

!至样品完全灰化#呈灰白色$!取出冷却后加
#,ED

浓硝

酸置于电炉上缓慢加热!使溶液始终保持微沸状态!直至蒸

干!最后用
#k

硝酸溶液溶解!离心!洗涤并定容
#$$ED

"

移取一定量上述溶液按试验方法测定
=A

和
S6

含量!并进

行加标回收实验!结果见表
<

"

对于分析样品的痕量金属!常用
X88.

方法!亦可参阅

文献(

#,

)"

*58D,A

!

$,.,/@&75.&37574/,13E,/

J

32!0574N7&72334-.022

#

'̂ F

$

样品 元 素
测定平均值

*#

$

@

/

ED

Z#

$

相对标准差
R.>

*

k

#

-Y,

$

加标量

*#

$

@

/

ED

Z#

$

回收量

*#

$

@

/

ED

Z#

$

回收率

*

k

红豆
=A

S6

$(GL

$(H+

!(#

<(!

#($

#($

$(++

$(LH

++(H

L+(<

绿豆
=A

S6

$(+L

$(,"

!(<

!(L

#($

#($

$(+"

$(+$

+L(H

+<(G

黄豆
=A

S6

$(,!

$(G<

<(!

<(G

#($

#($

#($#

$(L$

#$$("

L"(G

荞麦
=A

S6

$(H"

$(,#

!(H

<(!

#($
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$(+G

$(LG

+"(<

+$("
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