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摘要!基于硝酸根离子对靛蓝二磺酸钠"MH#的褪色反应%建立了一个简单&快速&选择性好的二氧化铀产品中硝

酸根离子的测定方法’在?@".7波长处%(F^! 在"’#"&@’""7R(‘范围内与靛蓝二磺酸钠吸光度的减小值呈

线性关系%线性回归方程为&I"*#A<*’G"*"#"*%(I"’AAA!A%相对标准偏差"E-#优于@"_%加标回收率在

A!_&@"?_’该法可用于测定二氧化铀产品中微量(F^! %操作简单%可行性强%可以满足测定要求’
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!!在铀的生产工艺中%所用介质几乎全是硝酸
体系%在二氧化铀产品中含有杂质硝酸根离子不
可避免%其含量将成为检测二氧化铀产品的一个
重要指标’在核纯级二氧化铀生产的质量控制
中%(F!^的含量也是有严格要求的’近几年来%

用于测定硝酸根离子的方法很多%但多用于地表
水或蔬菜中硝酸根的测定*@=#+%用于测定铀氧化
物中硝酸根的报道很少’测定硝酸根离子的方法
主要有分光光度法*!=?+&紫外分光光度法*<=)+&氧化
还原法*A=@#+和离子色谱法*@!=@>+等%其中分光光度



法操作简单!可行性强"本工作拟采用分光光度
法测定二氧化铀中硝酸根离子的含量!探讨波长#
反应时间和试剂用量对测定结果的影响"

?!实验部分

?@?!仪器和试剂

<#@S型可见分光光度计!上海光谱仪器有限
公司产品!比色皿!@"77"

"’@"R$‘硝酸根贮备液%硝酸钾于@@"&@#"
b干燥至恒重!准确称取"’@?!"R!再溶于水!转
移至@‘容量瓶中!稀释至刻度!混匀"

@"7R$‘硝酸根标准溶液%准确吸取@"7‘
硝酸根贮备液于@""7‘容量瓶中!用水稀释至
刻度!混匀"

@""R$‘氯化钠溶液!天津市光复精细化工
研究所&@’"77%&$‘靛蓝二磺酸钠溶液’MH(!北
京化学试剂公司产品&A)_浓硫酸!白银良友化学
试剂有限公司&EF# 试剂!兰州铀浓缩厂提供"
本实验所用试剂!若无特殊说明!均为分析

纯&水均为去离子水"

?@%!实验方法
在#*7‘容量瓶中加入待测溶液!然后依次

加入@""R$‘(/H&溶液和@’"77%&$‘靛蓝二
磺酸钠溶液!在摇动下加入A)_的浓硫酸!用去
离子水稀释至刻度!冷却至室温!摇匀!#"75.后
在?@".7波长处用@"77比色皿以水作参比!
测量反应后的吸光度’=(和试剂空白的吸光度
’="(!计算吸光度的减少值’,=(%,=I="^="

%!结果和讨论

%@?!反应条件的优化

%@?@?!测定波长的确定!不同波长下靛蓝二磺
酸钠与(F!^反应产物的吸收光谱图示于图@"
由图@可看出!当波长’’(为?@".7时!吸光度的
减少值’,=(最大!故选用?@".7为测定波长"

%’?’%!反应时间的确定!,= 随反应时间’)(的
变化曲线示于图#"由图#可看出!,=在!6内
变化不大!说明反应体系至少稳定!6!本实验选
择反应#"75.后测定,="

%’?’C!试剂用量的确定!当(F^! 为@’""7R$

‘时!靛蓝二磺酸钠溶液#氯化钠溶液#浓硫酸的
体积对,=的影响示于图!!>!*"由图!!>!*
可看到!当加入靛蓝二磺酸钠溶液的体积在

"’>"&@’>"7‘!(/H&溶液体积在"’)"&@’)"

7‘!浓硫酸体积在*’""&)’""7‘时!,= 基本
保持不变!因此采用靛蓝二磺酸钠溶液体积
’+’MH((为@’""7‘!(/H&溶液体积’+’(/H&((
为 @’"" 7‘!浓 硫 酸 体 积 ’+ ’C#QF>((
为*’""7‘"

%@%!标准曲线的绘制
在实验选定条件下!改变硝酸根离子的质量

浓度!按@’#节的方法进行实验并绘制标准曲线
示于图?"由图?可知!在"’#"&@’""7R$‘时!

图@!,=随测定波长的变化

c5R’@!42&/95%.865Z%0,=

/935002-2.9Y/X2&2.R96[:(F^!

&’(F^! (!7R$‘%@)))"’>"!#)))"’)"

图#!反应时间对,=的影响

c5R’#!S00219%0962-2/195%.9572%.,=

&’(F^! (!7R$‘%@)))"’>"!#)))"’)"

图!!靛蓝二磺酸钠溶液体积对,=的影响

c5R’!!S00219%0962X%&,72%0MH%.,= !

<@@第#期!!!!!!!!!!!!!张志东等%分光光度法测定二氧化铀中微量硝酸根



图>!氯化钠溶液体积对,=的影响

c5R’>!S00219%0962X%&,72%0(/H&%.,=

图*!浓硫酸的体积对,=的影响

c5R’*!S00219%0962X%&,72%0C#QF>%.,=

图?!(F^! 的标准曲线

c5R’?!Q9/.3/-3Y%-a5.R1,-X28%0(F^!

(F^! 的质量浓度与,=呈线性关系!线性方程为

&I"’#A<*’G"’"#"*!相关系数(I"’AAA!A!
则&"(F

^
! #可由式"@#得到$

&"(F
^
! #I,= "̂’"#"*

"’#A<*
% "@#

%@C!干扰离子的影响
由于该方法是研究 EF# 产品中 (F^! !所以

常见的fG!(/G等阳离子对测定基本不产生干

扰!干扰主要来自于L-^!c^!H&^!QF>#̂ 等阴
离子!而产品中这些阴离子的含量又是微量的%
当相对标准偏差优于@"_时!L-^!c^!H&^ 和

QF>#̂ 的存在对测定结果不产生干扰%

%@D!二氧化铀中硝酸根的测定
称取约"’@"""REF#!用)7%&&‘硫酸溶液

溶解!加入#*7‘容量瓶中!按@’#节方法测定!
由式"@#计算硝酸根离子的质量浓度!结果列入表

@%样品中硝酸根的质量分数由式"##计算$

!:&
"(F^!#F"*"#*

6
% "##

式 中$! 为 样 品 中 (F^! 的 质 量 分 数!_’

&"(F
^
! #为由式"@#计算得到的 (F^! 的质量浓

度!7R&‘’6为样品的质量!R’"’"#*为容量瓶
体积!‘%

!!由表@结果可知!*次测定(F^! 的平均质量
分数为"’"@#)_!相对标准偏差为>’@_%

表@!二氧化铀中硝酸根的测定结果

\/[&2@!d292-75./95%.-28,&98%0.59-/925%.5.,-/.5,735%V532

6&R &"(F^! #&"7R(‘^@# !&_ 5!&_ E-&_

"’@""? "’>)A# "’"@##
"’@""A "’*"A# "’"@#?
"’@"") "’*#?" "’"@!" "’"@#) >’@
"’@""> "’*>?> "’"@!?
"’@""@ "’*@#) "’"@#)

!!注"(%92#$$I*

%@R!加标回收率的测定
称取约"’@"""REF# 于小烧杯中!再加入

@"7R&‘硝酸根标准溶液@’""7‘!用)7%&&‘
硫酸溶液溶解!加入#*7‘容量瓶中!按@’#节
方法进行测定!测定结果列入表#%由表#可看
出!对@")R(F

^
! 加标回收!加标回收率"1#为

A!_&@"?_!相对标准偏差"E-#为>’#_%

表#!(F^! 加标回收率的测定

\/[&2#!421%X2-:%089/.3/-3/33595%.

5.3292-75./95%.%0.59-/925%.5.EF#

6"(F^! #-21&)R E-&_ 1&_

A’)) A)’)
@"’!" @"!’"
A’?! A?’!
A’)" >’# A)’"
@"’?# @"?’"
A’!) A!’)
A’A* AA’*
@"’>* @"*’"
"@"’""#

!!注"(%92#$6"(F^! #/33I@")R!$I)!括号中数值为平均

值"\623/9/5.Z/-2.96282858962/X2-/R2#
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C!结!论

采用分光光度法测定微量硝酸根离子!讨论
了波长"反应时间以及试剂用量对测定结果的影
响!建立了一种测定二氧化铀产品中微量硝酸根
离子的方法#当称取约"’@"""REF# 时!*次测
定(F^! 的平均质量分数为"’"@#)_!相对标准
偏差为>’@_$)次平行加标测定的相对标准偏
差为>’#_!加标回收率为A!_&@"?_%该方法
操作简单!可行性强!可以满足二氧化铀产品中微
量硝酸根离子的测定要求%
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