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微色谱柱分离铀化合物中痕量镐的方法研究

李发亮
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左丽华
,

龚治湘
,

陈 林

东华理工大学
,

抚州 以

摘 要 采用 树脂微色谱柱研究了抽化合物中基体袖和痕童锡的分离

条件
,

并用在线富集法浏定了铂化合物中的痕量锅
。

通过试验选择

的 酸介质中
,

锡的吸附率接近 田
,

而袖不被吸附
,

分离效率达到
以上

。

吸附在柱上的锡用 留 洗脱
,

原子吸收光度法测定
。

利用在线富

集技术
,

锡的检出限降低至 留
。

对八氧化三铂和分析纯醋酸双氧袖样品

中痕量锡进行测定
,

方法精密度为
,

加标回收率为 一 。
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以

铀作为重要的核燃料
,

其纯度是一个非常重

要的指标
,

因为锅对中子的截面较大
,

影响中子

的充分利用
,

所以铀产品中锡量需严格控制
,

一

般核工程要求铀化合物中锅量不大于 对
。

测定
锅的方法通常有 法 ’,

〕、

石墨炉原子吸收

法
、

固体浮选法闭
、

催化动力学光度法阁 等
。

因

锅含量通常较低
,

所以一般测定方法均需要富集

后再进行测定
,

常用的分离富集方法有 液
一

液萃
取 〕、

共沉淀〔, 〕、

浊点萃取 ‘〕,

固相萃取 ,
, ‘ 二等

。

微色谱柱技术由于其柱效高
,

在微量元素的

分离富集方面已取得很大的成功【“
,

’〕。

本文旨在

改变传统的让铀上柱的思路和方法
,

在一定条件

下
,

将杂质元素吸附在柱上而让铀过柱
。

利用 卜

季钱盐阴离子交换树脂易与含有金属的络阴

离子结合而不与简单的阴离子结合的特点
,

使锅

离子在 介质中与其形成 叭
’一

络阴离子与树脂

交换
。

实验部分

仪器和试剂
一

型原子吸收分光光度计
一

型分光

光度计 色谱柱 中
, 一 萃淋树脂

切 粒径 一

脚 上柱液和淋洗液

洗脱液 留 创队
一 一

留 锡标准贮备溶液 呵 锅标准

工作液 一 加 阔
。

实验方法

离线富集法 取一定量的萃淋树脂

以减压湿法装人色谱柱中
,

柱床高约
,

用 一 二 酸平衡柱床后
,

将锅标

准工作液上柱
,

并用 多次淋

洗柱床后
,

用 留
一

砂 溶液

洗脱锅
。

用过的柱床
,

用 一 伽

平衡后继续使用
。

在线富集法 取柱高为 的一小型

色谱柱
,

连接在原子吸收进样毛细管和蠕动

泵的泵管间
。

先用洗脱液调节至 二 的
,

平衡
一 后

,

吸人一定量的 一

呵 试液
,

并用少量 几 淋洗柱床
,

最后吸入

岁 再 岁 溶液在线洗脱锅
,

测量洗

脱过程中的峰高为
。

用过的柱床
,

用 平衡后

继续使用
。

测定方法 用 原子吸收光度计
,

在

波长
,

光谱带宽
,

灯电流
,

燃烧器高度
,

乙炔流量 而 的最佳

条件下
,

对锡量进行测定 铀量用偶氮肿班光度

法测定
。
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结果与讨论

离线富集条件的选择
,

上柱液浓度的影响 分别使用不同浓度

考察了其对测定的影响
,

测定结果见表
。

表明 浓度在 巧 伽 以内对测定没有影

响
,

试验选择 浓度为
,

既可保证铀

不上柱
,

又不影响对锅的吸附
。

表 浓度的影响

肠 日民 公 姆 。阴解笼川 甫佣 成

‘ 咖

锅回收率

仍

卯 卯 田

铀吸附率 抖 田 的 《科 田 加

洗脱液的选择 分别选用不同浓度的

洗脱
。

以 △ 二 间歇洗脱柱床上的锡
,

试验表明
,

浓度影响洗脱效果
,

质量浓度

岁 创队
一

梦 能较好地洗脱锡
。

淋洗液用 及铀的分离效果 实验将含

加 的醋酸双氧铀溶液流经色谱柱
,

分次用

淋洗液
,

测定淋洗液中铀的浓度
。

经过每次

共 次淋洗后
,

测定铀量为 鸿
,

约占上

柱铀的 似
,

铀在 柱上的分离效率超

过卯
。

流速的影响 对减压微色谱柱来说
,

流速

对柱效有一定的影响
,

当超过 而 时将引起

锡的穿漏
。

改变上柱和洗脱流速
,

考察流速对吸

附的影响
。

当流速超过 而 时
,

吸附率开始

下降
。

为了保证分离效果
,

实验采用 一 而

共存离子的影响 按实验方法考察了共存

离子
‘ 、 、 , 、

了
‘ 、

时
‘

的影响
,

发现

只有
十

和
干

会被吸附
,

其余 种离子不被

吸附
,

所以 介质的选择性的和部分阳

离子生成络阴离子
。

实验表明
、

对 的测定

没有影响
。

在线富集条件的选择

柱长的影响 改变色谱柱柱长为
、 、

,

在积分时间不变的条件下
,

进行在线富集
,

洗

脱后测其峰高
。

结果表明柱长为 时效果最

佳
。

进行在线富集时首先要确定采用合适长度的

微型柱
,

一方面不能因柱长过大使输液困难
,

另

一方面柱长过短
,

将会因富集速度快引起穿漏
。

流速的影响 分别用
、 , 、

了而

的流速进行富集
,

所获得的分离效果基本相同
。

这表明快速富集并不会引起锡穿漏
,

既保证了分

离效果
,

又可以提高分析速度
。

方法精密度和检出限 每次取 试液
,

经在线分离富集后测定锡的吸光度峰值
,

结果如

表
。

表 方法精密度

’ 仪泪佣 健 皿比出团

肠
田弘

, ,

按方法全程试剂空白 次
,

测定溶液的吸光

度
,

计算得出本方法的检出限为 闻
样品分析

工作曲线

根据锅量的不同可以采用一般工作曲线或在

线工作曲线
。

分别取 。
、 、 、 、 、

的标准

溶液上柱
,

用 梦
一

以 洗脱后
,

定容至 测定
,

绘制工作曲线
,

并与标准曲线

比较
,

结果表明
,

两者的线性相关系数均为 卯
一 注】】

,

并且几乎完全重叠
,

实际工作中
,

可直

接用标准曲线
。

当锅量极低时
,

可使用在线工作

曲线
,

每次用 的 。
, 、 、 、 、

州 标准溶液进行在线富集和洗脱
,

测得

后
,

绘制在线工作曲线如图 所示
,

洗脱后峰

值 和浓度呈良好的线性关系
。

样品分析

分别准确称取 分析纯醋酸双氧铀和

八氧化三铀于烧杯中
。

前者可直接用

溶解
。

矶仇 则先用少量浓 几
,

加热使之完全溶
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月呀︸‘
妇

八“

,‘,里
妇

八︶

叭

圈 锐的在线工作曲线

珑 七此 邢南吨 。四 , 试 以

解
,

再加人少量浓
,

低温蒸干除去余酸
,

冷却

后溶解于 中
。

平衡柱床后
,

将试样移人色谱柱中
,

用 溶

液淋洗柱床
。

用 留 , 队
一

砂 洗

脱柱上吸附的锅
,

定容至 或
,

直接测定吸

光度或经在线富集测定 计算锡量
。

测定结果列于表
,

八氧化三铀中的锅量为

留
,

加标回收率达
。

醋酸双氧铀中锡

量为 闻
,

加标回收率为
。

衰 样品分析结果
口

山
,

回州因 川如妇 健 细喇留 《月 二

样品
测定值 。

直接法 在线法

加人量 回收率
叨 , 气矛卿

,

, 物

其中 为 珑
·

玫
,

为 马

结论

本文利用微色谱柱的高效性
,

提出在 介质

中用 微柱吸附锅而让铀过柱
,

实现了铀

化合物中基体铀与痕量锡的分离
,

铀的分离效率

和锡的富集效率均接近 印
。

同时
,

在分离富集

条件的基础上
,

用在线富集技术
,

将锡的检出限

降低至 卿
,

可用于分析试剂铀化合物中锅的

检测
。

方法具有分离效果好
、

灵敏度高
、

成本低
、

速度快的特点
,

为铀化合物及铀元件中痕量锅的

测定开辟了一条新的途径
。
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