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摘　要　在 pH8. 2 的三乙醇胺缓冲溶液中, 有 OP 存在下,铀 (Ⅵ)与 2-( 5-溴-2-吡啶偶氮) -5-二乙氨

基苯酚 ( 5-Br-PADAP ) 生成红色络合物, 其最大吸收波长为 535nm, 表观摩尔吸光系数 1. 0×105L·

mol- 1·cm - 1,在含铀 0—7�g/ 25mL 浓度范围符合比耳定律。方法灵敏度高,快速简便, 用 TBP 萃淋树脂分

离大量干扰离子, 测定了煤灰中微量铀,结果令人满意。
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1　前言
随着工农业的发展,煤灰的综合利用也随之发展。除个别特例外,铀在煤中的含量极低,但煤在

燃烧后,铀浓集于煤灰中,因此, 铀是常检测的项目之一, 测定铀的分光光度法常用偶氮胂Ⅲ法[ 1 , 2] ,

也有对新显色剂的研究[ 3, 4]。本文研究了在pH8. 2的三乙醇胺缓冲溶液中,有OP 存在下,铀(Ⅵ)与

2-( 5-溴-2-吡啶偶氮) -5-二乙氨基苯酚( 5-Br-PADAP)形成络合物的条件, 建立了煤灰中微量铀的

测定方法。用酸溶解煤灰样品, 使用 TBP 萃淋树脂分离大量干扰离子,以提高方法的选择性,用该

法对煤灰中微量铀进行测定,获得了满意的结果。

2　试验部分

2. 1　主要仪器和试剂

7230G型可见分光光度计(上海精密科学仪器有限公司)。

pHS-3C 型酸度计(上海第二分析仪器厂)。

铀标准溶液:称取基准 U 3O8 0. 5896g ,加入浓硝酸 5. 0mL 使之溶解, 定量转移至 500mL 容量

瓶中,用水定容,此溶液含铀 1. 000mg/ mL, 用时吸取适量上述溶液配成含铀 5�g/ mL 溶液。

5-Br-PADAP 溶液:配成 0. 05%的乙醇溶液。

OP 溶液: 配成 10%的水溶液。

三乙醇胺溶液:用 1∶1的三乙醇胺,用盐酸调节,按常规配成一系列不同 pH值的缓冲溶液。

TBP 萃淋树脂(北京化工冶金研究所)。

其余试剂均为分析纯, 实验用水为二次蒸馏水。



2. 2　试验方法

准确移取 5�g 铀标准溶液于 25mL 容量瓶中, 加入 1. 5mL pH 8. 2的三乙醇胺缓冲溶液、

0. 8mL OP 溶液、1. 5mL 5-Br-PADAP 显色剂, 用水稀至刻度,摇匀, 显色 5min后以试剂空白为参

比,在 7230G型分光光度计上, 于 535nm 处, 用 2cm 比色皿, 测量吸光度。

3　结果与讨论

图 1　吸收光谱

1——U(Ⅵ) + 曲拉通X-100+ 5-Br-PADAP;

2——U(Ⅵ) + OP+ 5-Br-PADAP。

3. 1　吸收光谱

研究了不同表面活性剂分别存在于 pH8. 2的三乙醇胺

缓冲溶液中, 铀(Ⅵ)与 5-Br-PADAP 的显色情况,结果见图

1, 曲线 1 为加入曲拉通 X-100的 U (Ⅵ)与 5-Br-PADAP 的

吸收曲线。曲线 2为加入 OP 的 U(Ⅵ)与 5-Br-PADAP 的吸

收曲线。

3. 2　显色剂用量的影响

加入不同量的显色剂按实验方法进行显色, 结果表明,

0. 05%的 5-Br-PADAP,用量在 0. 5—3. 0mL 范围内吸光度

最大且恒定, 本文选用 1. 50mL。

3. 3　酸度的影响

按试验方法进行, 结果表明, pH8. 2的三乙醇胺缓冲溶液, 用量在 0. 5—4. 0mL 范围内吸光度

恒定,本实验选用 1. 50mL。

3. 4　表面活性剂用量的影响

分别加入不同量的 OP 按试验方法进行, 结果表明,当 OP 量少时, 溶液混浊, OP 的加入量在

0. 3—1. 5mL 时吸光度最大且恒定,本文选用 0. 8mL。

3. 5　显色温度、显色时间及络合物稳定性

在实验条件下,当温度低时,显色缓慢,在常温下, 5min即显色完全。本文采用在常温下显色,

有色络合物稳定 24h 以上。

3. 6　校准曲线

按试验方法进行绘制铀的校准曲线,试验结果表明, 铀量在 0—7�g/ 25mL 符合比耳定律。

3. 7　络合物的组成

在选定试验条件下, 用等摩尔连续变化法和斜率比法测得络合物的组成比为 U (Ⅵ)∶5-Br-

PADAP= 1∶1。

3. 8　共存离子的影响

按试验方法条件,测定 5�g 铀,误差不超过±5%时, 共存离子的允许量( mg )如下: NO
-
3 、Cl

-
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-
( 4) , SO

2-
4 ( 40) , NH

+
4 ( 20) , K

+
、Na

+
( 200) , Ca
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( 4) , Ba

2+
( 30) , Mg
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( 3) , 盐酸羟胺

( 0. 15) ,酒石酸( 5) ,氨三乙酸( 0. 2) , 硫脲( 6) ,柠檬酸( 10) , V
5+
、Mn

5+
、Mo

6+
( 0. 005)以上均未做上

限。Zn
2+、Cu

2+ 、Fe
3+、Al

3+、Ga
3+、Th

4+ 均对测定有干扰,采用 TBP 萃淋树脂分离以消除干扰。

514 光谱实验室 第 23 卷



3. 9　样品分析

3. 9. 1　分析手续

　　称取 1. 000g 通过 100目筛

的煤灰于铂金坩埚中, 加入氢氟

酸 5mL、浓硝酸 10mL,加热溶解、

蒸干, 冷却后加入 5mL 王水, 蒸

至近干, 加入 6mol·L
- 1的硝酸

8mL, 过滤于预先用 6mol·L
- 1

硝酸平衡 的T BP 萃淋 树脂柱

表 1　样品分析结果及回收率

样品编号
偶氮胂Ⅲ法

( �g)

本法结果

( �g)

相对误差

( %)

加入铀(Ⅵ)量

( �g)

回收率

( % )

1 4. 67 4. 60 - 1. 50 3 99. 0

2 3. 24 3. 26 0. 62 3 99. 5

3 1. 32 1. 36 3. 03 3 100. 2

4 0. 00 0. 00 0. 00 3 99. 8

5 1. 00 0. 96 - 4. 00 3 98. 0

(� 0. 6cm×10. 0cm) , 用6mol·L
- 1
硝酸 16mL 分 4次洗涤器皿和滤纸, 洗涤液进入色层柱,然后用

15mL 6mol·L
- 1盐酸和 1. 5mL 水淋洗,以上流出液均弃去,此后, 用 10mL 水洗脱铀。洗脱液收集

于 25mL 容量瓶中(流出液通过柱床的流速控制为 1. 2mL/ min)。以下按实验方法进行。

3. 9. 2　分析结果

按分析手续进行, 煤灰样品中微量铀的测定结果如表 1,与偶氮胂Ⅲ法比较,结果一致。
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Spectrophotometric Determination of Trace Uranium

in Coal Ashes with 5-Br-PADAP

L IN Chun

(N o. 708 Chemical I ndustry L imited Comp any , H ongtanshan, L ongyan, Fuj ian 364014, P. R. China)

Abstract　In a medium of triethanolam ine at pH 8. 2 with the presence of OP, a red complex of

uranium (Ⅵ) w ith 2-[ ( 5-bromo-2-py ridyl) -azo] -5-diethyl-am inophenol ( 5-Br-PADAP) is formed.

The maximum absorpt ivity is 1. 0×105L·mol- 1·cm - 1. T he Beer's law is obeyed in the range of 0—

7�g/ 25mL of uranium (Ⅵ) . The interference of foreign ions can be separated by tributyl phosphate

ex tract ion resin. T he proposed method is sensit ive, simple and rapid, and applied to the determination

of trace uranium in coal ashes w ith satisfactory results.

Key words　Uranium, Spect rophotometry, Coal Ashes.
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