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后处理工艺过程中汞的测定
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摘要!本工作建立了双硫腙萃取分离&冷原子荧光光谱法测定后处理工艺中汞的方法'研究了双硫腙萃取分

离
Q

P

的方法&优化了仪器的载气压力&方法的回收率在
=!D

"

**(D

&相对标准偏差为
>F)D
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乏燃料元件在后处理的溶解过程中需要加入

汞作为催化剂&从而引入了汞离子'为了维持最

佳的后处理工艺条件&需测定溶解液中汞的含量'

元件溶解料液中含有铀)铝)稀土)裂片等元素&基

体比较复杂且放射性水平很高&干扰汞的测量&因

此&有必要建立一种汞的分离方法&以除去放射性

元素和基体干扰元素*
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本工作以
)F)*D

双硫腙
<

二甲苯作为萃取

剂&先将汞从燃料元件溶解液萃取到有机相&再用

体积比
*o*

的
KLjQ';

!

从有机相中将汞反萃

到水相&然后用冷原子荧光法测定汞*

B<E

+

'通过实

验&优化分离及测量条件&从而建立后处理工艺过

程中汞的测定方法'
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方法原理

螯合萃取剂在分析化学中有着广泛的应用&

在萃取过程中常生成具有环状的螯合物'形成

的螯合物在水中溶解度降低&从而使萃取能力

增强'

二苯基硫代卡巴腙&
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简称为双硫腙&是广泛采用的螯合萃取剂'它在

水中溶解度极小&但溶于氯仿)四氯化碳等有机溶

剂中和一些金属离子生成可被萃取的螯合物&因

而可以把这些金属离子萃取到有机相&从而和其

他金属离子分离'

通常用
Q_

I

表示双硫腙分子&在水溶液中存

在下列平衡
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可以和金属离子生成螯

合物'

其结构如下"
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反萃平衡过程如下式"
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实验部分
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仪器及工作参数

L4LXH3Z/.9/
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2LU[<H?X

&美国热电公司!

GJM<*)**H

原子荧光光谱仪&中国地质科学院

物化探研究所'仪器工作参数如下"负高压

(>)#

&灯电流
*)7H

&原子化器高度
A77

&载气

压力
)F)(R[/

&载气流量
>))7V

,

75.

&积分时间

>8

&硼氢化钾进样量
*FE7V

&进样体积
*7V
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试剂

Q';
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&

R;X

纯&北京化工厂!双硫腙)二甲

苯)碘化钾)氢氧化钾)硼氢化钾)

'/H1

)

QH1

&分

析纯&北京化学试剂公司!高纯水&
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硼氢化钾的配制"称取
*F)

P

硼氢化钾

放入塑料瓶中&再加入
)F*

P

氢氧化钾&加入少量

去离子水&待溶解完全&定容至
())7V

'保存使

用期为一周'

)F)*D

双硫腙二甲苯储备液配制"称取
("7

P

双硫腙&研磨成粉末&加入
")7V

二甲苯溶解&用

滤纸过滤后&定容至
(")7V

'避光保存&不宜长

期放置'

)F*7$%

,

V

碘化钾溶液的配制"取
>F!
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&

用去离子水溶解&定容至
"))7V

&得到
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溶液'

QH1<'/H1

缓冲溶液的配制#
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QdB

%"称取
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&加入
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无水
QH1

&用去离子水

定容至
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'
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配制"取
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&用

去离子水定容至
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'

*o*KLjQ';

!

配制"用
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配制体积比为
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汞标准溶液&
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介质&国家标准物质研究中心研制'
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标准溶液的配制"取
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,
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标准

溶液&用去离子水定容至
*))7V

&得
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P

,
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储

备液'取
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,
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储备液&用体积

比
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的
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溶液分别定容至
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&得
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实验步骤

取
"7V QH1<'/H1

缓冲溶液至分液漏斗&

加入
*7V

样品&摇匀&加入
*)7V

双硫腙
<

二甲

苯&振摇
*"75.

&弃去水相&收集有机相#墨绿色%'

再取
*)7V

体积比
*o*

的
KLjQ';

!

溶液至分

液漏斗&加入
*7V

收集的有机相&振摇
*"75.

&

静置至溶液分层'弃去有机相&收集水相&用体积

比
*o*

的
KLjQ';

!

溶液定容至
("7V

&于原子

荧光光谱仪上测定'
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结果与讨论
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溶剂的选择

双硫腙用作萃取剂时四氯化碳或氯仿是比较

理想的溶剂'但是&四氯化碳和氯仿的挥发性较

强&尤其是进行放射性实验时对有机玻璃及乳胶

手套腐蚀比较严重'而采用二甲苯作溶剂进行实

验&对有机玻璃及乳胶手套不具有腐蚀作用&因此

实验中采用二甲苯作为溶剂'
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萃取酸度

b5

P

&*

!

H15359

:

0$-2\9-/195$.

<;:

!

萃取酸度的选择

萃取酸度对
Q

P

#
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$

P

,

V

%萃取分离效果的影

响示于图
*

'由图
*

实验结果可知&在双硫腙
<

二

甲苯体系中&

]

Qd!
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A

萃取汞的效果较好&实验

中选择
]
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反萃体系
6F

浓度的选择

在
)F)"7$%

,
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的酸性介质中&用不同浓度的
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对相同有机相中的
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%进行反萃&实验
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结果示于图
(

'图
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结果证明少量的碘离子可以

有效反萃汞'

)F)(7$%

,

V

的
KL

即可以有效的反

萃汞'故采用
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VKL

做反萃液'
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浓度选择
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基体元素的去除效率

试样的放射性强度较高&需要有效的降低放

射性强度&基体中一些元素的去除效率是很重要

的&选择
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等元素做条件实

验&配制混合模拟料液&其组成列于表
*

'

取
*7V

模拟料液&加入缓冲溶液
"7V

&按

(F!

节实验步骤进行操作&收集反萃后的水相在

LU[<H?X

上测定'结果列于表
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表
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模拟料液组成
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载气压力影响
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载气压力对测定的影响

载气压力对汞测量结果的影响示于图
!

'由图

!

可知&载气压力在
)F)*

"

)F)BR[/

间变化对汞测

量没有影响'实验中选用载气压力为
)F)(R[/
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重加回收实验

按实验操作进行重加回收实验&结果列于

表
(

'由表
(

可知&汞样品重加回收率在
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&相对标准偏差为
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样品的重加回收实验
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结
!

论

本工作通过对萃取分离条件及仪器测量条件

的选择&建立了双硫腙
<

二甲苯萃取)

KLjQ';

!

反萃分离)冷原子荧光法测定后处理工艺中汞的

方法'汞的重加回收率在
=)D

"

**(D

之间&相

对标准偏差为
>F)D

#

'dE

%'本方法具有灵敏度

高)取样量少的特点&是一种适合后处理分析实验

室使用的分析方法'
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