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摘要!采用碳酸钠沉淀&U!*"萃淋树脂微色谱柱联合分离的方法%测定铁矿石中痕量铀的含量’首先用碳酸钠

将样品溶液沉淀除去大量的铁%再用U!*"微色谱柱分离富集痕量铀%以>R(‘氟化钠溶液洗脱%偶氮氯膦#光

度法测定铁矿石中痕量铀的含量’通过研究铁和铀分离的条件%在最佳分离条件下%铁的分离效率达AA’A_%

能有效地消除样品中大量铁的干扰并富集痕量铀’经包头铁矿样品验证%分析结果接近标准样品参考值%通过

标准加入法获得的回收率为A)’?_&@"@’>_’

关键词!铀!铁矿石!分离富集!微色谱柱
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!!准确测定包头铁矿中的痕量铀存在以下问
题)铁含量高%光度法测定时铁的干扰严重*@+!铀
的含量低%即使采用电感耦合等离子体发射光谱
法"MHU=BSQ#%也会因严重的谱线干扰而无法满
足准确测定的要求!伴生元素钍&稀土等元素的相
对含量较高*#+%若不进行预分离%也会对光度法测
定铀产生很大的影响’因此%对其进行有效地分

离富集是准确测定铁矿石中痕量铀的前提’本实
验样品中组分复杂%铁含量高%无论液=液萃取还
是固相萃取都很难达到一次性分离富集铀的要

求*!+’铀的测定方法很多%包括光度法&发射光谱
法&质谱法&中子活化分析技术等’但目前%关于
铁矿石中痕量铀的测定方法鲜有报道’本工作拟
采用碳酸钠介质中铁"##发生自沉淀%铀酰离子



与碳酸根形成可溶性的碳酸铀酰配合物!>"#先将
大量的基体元素铁从溶液中分离#然后经U!*"
萃淋树脂富集溶液中的痕量铀#从而达到分析测
定的要求#最后测定包头铁矿石中的痕量铀$

?!实验部分

?@?!试剂
铀标准溶液#@""7R%‘&"’@7%&%‘盐酸介

质’$铁溶液的配制(称取@*Rc2H&!)?C#F&国
药集团化学试剂有限公司#分析纯’溶于少量"’@
7%&%‘盐酸溶液中#用水稀释至*"7‘#铁的质量
浓度为 !’"K@"* 7R%‘$偶氮氯膦 #&美国

B&3-516公司’=FU显色体系&美国#进口分装’(称

"’@R偶氮氯膦#溶于水中#转入#""7‘容量瓶
中#加入#7‘乳化剂&FU’溶液#用水稀释至刻
度#摇匀$碳酸钠&中国试剂化工厂#天津’#分析
纯$U!*"萃淋树脂#北京化工冶金研究院$实验
中所用的水均为二次蒸馏水$

?@%!主要仪器

<#@=S型分光光度计#上海光谱仪器有限公
司*PPN=A原子吸收光度计#地质矿产部北京地
质仪器厂*微色谱柱#内径!’"77#柱床高<"
77#两端用玻璃棉封堵*减压抽滤泵#上海亚荣
生化仪器有限公司*BS@""型电子分析天平#感
量"’"""@R#上海精密仪器厂*ZC8=!型精密酸
度计#上海虹益仪器仪表有限公司$

?@C!实验步骤
准确称取样品"’@"""&"’*"""R于@""

7‘烧杯中#并用少量水润湿#分别加入@*7‘
CH&#*7‘C(F!#@7‘Cc#@7‘CH&F>#置
于电炉上加热分解#并蒸发至白烟冒尽#稍冷却后
加水#"7‘#用玻璃棒将熔块捣碎#边搅拌边加入

@*7‘@""R%‘(/#HF!#控制溶液的ZC"<#加
热至沸腾即停止加热#冷却后过滤于*"7‘容量
瓶中#用@"R%‘(/#HF! 溶液洗涤烧杯和沉淀$
分取一定体积的溶液#加入少量抗坏血酸后用?
7%&%‘硝酸溶液调节溶液酸度至>7%&%‘#U!*"
树脂柱分离溶液中的铀#过柱时控制流速约为@’*
7‘%75.#用@’*7‘>R%‘(/c溶液洗脱铀于@"
7‘比色管中$加@&#滴对硝基酚指示剂#用

"’*7%&%‘(/FC 溶液调至黄色#再用"’#7%&%

‘CH&溶液调至无色#依次加入体积比为@e@的

CH&溶液@7‘#"’"*_ 偶氮氯膦#显色剂@
7‘#用水稀释至刻度#摇匀#放置*75.##17 比

色皿#以试剂空白为参比#于?<".7处#测定吸
光度$

%!结果和讨论

%@?!工作曲线
移取#"#>"#?"#)"#@"")R的铀标准溶液

分别置于@""7‘烧杯中#再加@7‘铁溶液#加
水稀释至#"7‘#其余操作同@’!节方法$铀的
工作曲线示于图@#由图@可知#工作曲线方程
为(=I "̂*""*G"*"**<&&E’#(

#I"*AAA@#其
中=为吸光度#&&E’为铀的质量浓度&7R%‘’#(
为线性相关系数$

图@!铀的工作曲线

c5R’@!T%-a5.R1,-X2%0,-/.5,7

%@%!7A值对沉淀分离的影响
移取#7‘铁溶液于@""7‘烧杯中#加入

@")R铀标准溶液混合$用碳酸钠溶液调节溶液
的酸度$按@’!节步骤处理样品#将沉淀过滤后
用偶氮氯膦#光度法测定溶液中铀的质量浓度#
用火焰原子吸收光度法&cBBQ’测定不同酸度下
溶液中的c2&#’的质量浓度#结果示于图#$由
图#可计算得#ZCI>&@#时#铀的回收率为

A)_&@"#_*当ZC"<时#铁的分离效率超过

AA’A_#分离效果好$分离效率&8’计算如下(

8I&@̂ &&c2’%&&c2’"’K@""_$
式中#&&c2’为过滤后溶液中铁的质量浓度#7R%

‘*&&c2’" 为初始加入时铁的质量浓度#7R%‘$
本方法以碳酸钠为沉淀剂#在过量碳酸根存在时#
溶液中的铀与碳酸根形成可溶性的碳酸铀酰配合

物!*"#从而实现铁与痕量铀的分离$

%@C!放置时间对铀回收率的影响
为了检验铁的氢氧化物沉淀随时间的变化是

否对铀有一定的吸附作用!?=)"#取@7‘铁溶液与

@")R铀标准溶液混合#加水稀释至#"7‘#在电
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图#!不同ZC值溶液中c2!#"和铀的质量浓度

c5R’#!\627/881%.12.9-/95%.%0c2!#"

/.3,-/.5,75.8%&,95%.%035002-2.9ZCX/&,28

炉上加热#边搅拌边加入@"7‘@""R$‘(/#HF!
溶液#出现沉淀#加热至沸即停止加热%加热有利
于二价铁转变为三价铁#并生成沉淀#二价铁的存
在有利于还原六价铀形成四价铀的沉淀&)’#形成
沉淀时发生包夹和吸附铀#因此需将溶液加热%
在该实验中加热至沸即可停止加热#无需长时间
加热煮沸&?’%溶液中铀的回收率!1"随时间!)"的
变化曲线示于图!%由图!可知#在沉淀!6后#
铀的回收率仍高于A*_#因此在测定操作所需时
间内不会影响测定结果的准确度%

图!!放置时间对铀的回收率的影响

c5R’!!S00219%089/.35.R9572

%.962-21%X2-:%0,-/.5,7

%@D!ICRY萃淋树脂微色谱分离条件的确定

%@D@?!酸度对铀的上柱影响!采用硝酸为上柱
介质#准确移取@")R铀标准溶液#用硝酸调节溶
液的酸度#过柱#洗脱#铀在不同硝酸介质浓度下
的回收率!1"示于图>%由图>可知#硝酸浓度为

!&?7%&$‘时#铀的回收率大于AA_%本实验选
择硝酸的浓度为>7%&$‘为铀的最佳上柱条件%

%’D’%!洗脱条件!当硝酸介质浓度为>7%&$‘
时#将@")R铀上柱%分别用水(#R$‘(/c和>

图>!硝酸浓度对铀的回收率的影响

c5R’>!S00219%01%.12.9-/95%.%0.59-/92

%.-21%X2-:%0,-/.5,7[:-285.

R$‘(/c溶液洗脱铀#每次用"’#7‘洗脱液%
测定洗脱液中铀的吸光度#计算铀的回收率#不同
洗脱液对铀的洗脱效果示于图*%由图*可知#>
R$‘(/c的洗脱效果最佳#@’*7‘洗脱液即能
将铀完全洗脱%

图*!不同洗脱液对铀的洗脱效果

c5R’*!S&,95%.200219%035002-2.92&,/.98%.E
@)))水!T/92-"##)))#R$‘(/c#!)))>R$‘(/c

%’D’C!柱分离的其他实验条件!流速!@’*7‘$

75."(柱径!!’"77"(树脂颗粒直径!@#"&@*"

)7"等均直接参考文献&A=@"’%

%’D’D!共存离子的影响!由于本实验采用碳酸
钠沉淀法预先将大量的干扰元素沉淀分离#而在

>7%&$‘的硝酸介质下U!*"萃淋树脂不吸附其
余可溶性元素#因此该方法的干扰元素的影响可
以不加考虑#这也是该方法的优越性之一%

C!样品测定

C@?!包头矿样的测定
准确称取"’*"""R样品#按照@’!节的实验

步骤#测定内蒙古包头铁矿主(东(西!个矿区矿
石中铀的质量分数!!!E""#测定结果列入表@%
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表@!包头铁矿样品中铀的测定结果

\/[&2@!\62/./&:951/&-28,&98%0,-/.5,7

5.9628/7Z&28%0M-%.F-2%0L/%9%,

矿样

!Q/7Z&28"
@">!!E"#_

参考值@"

!4202-2.12X/&,28"

主矿!;/5.%-2" *’@#J"’#) *’!"J"’@@

东矿!S/89%-2" !’#)J"’@? !’#"J"’")

西矿!T289%-2" #’@!J"’!# #’>"J"’@>

!!!注!(%928"$$I*

@"原冶金部标准样品 !Q9/.3/-3-202-2.12%0

729/&&,-R:75.589-:"

C@%!精密度实验
向矿石样品中加入@’""&*’"")R铀的标准

溶液%按@’!节方法测定铀的质量分数%测定结
果列入表#&

表#!精密度实验结果

\/[&2#!428,&98%0Z-21585%.2VZ2-572.98

6!E"/33#)R @">!!E"728#_ 1#_

@’"" >’#?J"’@# @"@’>!J#’)#

#’"" *’#@J"’") @""’@AJ@’*!

!’"" ?’#*J"’#" @""’)@J!’#"

>’"" <’@"J"’!@ A)’?@J>’!<

*’"" )’@!J"’@) AA’@*J#’#@

!!!注!(%92"$$I*

D!结!论

该方法将沉淀分离与微色谱柱富集#步操作
联合使用%成功地将矿石中大量的铁’稀土等基体
元素与铀分离%既达到了分离的效果%又实现了痕
量铀的富集%富集倍数达@"""%极大的提高了方
法的检测限和灵敏度&由于预先将基体元素分

离%使得共存离子的允许含量增大%特别适用于铁
矿石中痕量铀的测定&
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