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*))'#Aj

'

可见&该预处理方法可有效去除
PI

#c

#

&消除

PI

#c

#

对草酸测定的影响&且过
M

柱不影响草酸

的分析'依据文献*

@

&

*#

+报道&

M

柱对
PI

#c

#

的

去除效率高&

)'J7%&

)

\

硝酸条件下&

PI

#c

#

的去

除率大于
>J'@j

&草酸钚沉淀母液蒸发浓缩液和

#;[

中
PI

#c

#

质量浓度约为
)'"

"

#')

D

)

\

&经过

一次样品预处理&即可消除
PI

#c

#

对微量草酸的分

析影响'

>@?

!

K3

AR对草酸测量的影响及校正

#

*

%

a,

!c对草酸测量的影响

考察了
a,

!c浓度对铬酸钾氧化甲基红分析

草酸的影响&结果列于表
A

'由表
A

可知&对于含

AA*
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!'))

0

7%&

)

\

草酸的样品溶液&当
a,

!c质量浓度

为
#')

D

)

\

时&实 验 测 得 的 草 酸 回 收 率 为

>A'>#j

&当
a,

!c质量浓度大于等于
!')

D

)

\

时&

草酸被完全络合&无法检测其浓度'因此采用铬

酸钾氧化甲基红分析草酸时&需消除
a,

!c对草酸

分析的影响'

表
!

!

样品过
M

柱后
PI

#c

#

对草酸分析的影响

Q/X&2!

!

R.0&,2.12%0PI

#c

#

%.%F/&51

/153/./&

:

858/092-M?1%&,7.

<

-29-2/972.9

样

品

4

/33

#

M

#

W

#

I

!

%)

#

0

7%&

.

\

`*

%

%

#

PI

#c

#

%)

#

D

.

\

`*

%

4

728

#

M

#

W

#

I

!

%)

#

0

7%&

.

\

`*

%

回收率)

j

) !')) ) !')@

* !')) #'" "'>E >@'@>

# !')) #'" !')E *))'#A

" !')) #'" !'*! *)*'@#

! !')) #'" !'*# *)*'#"

!!

注"样品
)

不过
M

柱&样品
*

$

!

过
M

柱预处理!实验条件如

*'#

节标准曲线绘制中所述

表
A

!

a,

!c对草酸分析的影响

Q/X&2A

!

B00219%0a,

!c

%.%F/&51/153/./&

:

858

样

品

4

/33

#

M

#

W

#

I

!

%)

#

0

7%&

.

\

`*

%

%

#

a,

!c

%)

#

D

.

\

`*

%

4

728

#

M

#

W

#

I

!

%)

#

0

7%&

.

\

`*

%

回收率)

j

) !')) ) "'>#

* !')) )'! "'>J *)*')#

# !')) #') "'@J >A'>#

" !')) "') #'@@ @)'JJ

! !')) !') ? ?

!!

注"实验条件如
*'#

节标准曲线绘制中所述

#

#

%

a,

!c对草酸测量影响的消除

含
!'))

0

7%&

)

\

草酸和
"')

D

)

\a,

!c的样

品&采用过
M

柱的方法消除
a,

!c对草酸分析的影

响&结果列于表
J

'表
J

结果表明&样品过
M

柱预

处理后&

"

次实验草酸的平均回收率为
*)#'J>j

'

可见&该预处理方法可有效去除
a,

!c

&消除
a,

!c对

草酸测定的影响&且过
M

柱不影响草酸的分析'

依据文献*

@

&

*#

+报道&用
Q6

#

'

%模拟
a,

#

'

%&测

定了
M

柱对
a,

!c的去除率'

)'J7%&

)

\

硝酸条

件下&

Q6

#

'

%的去除率大于
>>j

&草酸钚沉淀母

液蒸发浓缩液和
#;[

中
Q6

#

'

%质量浓度约为

*

"

J

D

)

\

&经过一次样品预处理&可消除
a,

!c对

微量草酸的分析要求'

表
J

!

样品过
M

柱后
a,

!c对草酸分析的影响

Q/X&2J

!

R.0&,2.12%0a,

!c

%.%F/&51/153/./&

:

858

/092-M?1%&,7.

<

-29-2/972.9

样

品

4

/33

#

M

#

W

#

I

!
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#

0
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.

\
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%
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!c
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j
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" !')) "') !')# *)*'A#

!!

备注"样品
)

不过
M

柱&样品
*

$

"

过
M

柱预处理!实验条件

如
*'#

节标准曲线绘制中所述

>@A

!

标准曲线及相关参数

配制一系列浓度草酸标准溶液&对标准样品过

M

柱预处理'在选定显色条件下*

**

+

&测定预处理

后不同浓度草酸样品溶液在
A*A.7

和
@)).7

处

的吸光度&结果示于图
*

'图
*

结果表明&吸光度的

倒数与草酸浓度呈现良好的线性关系&标准曲线方

程为
*

)

.

@ b)'*J"E4

#

M

#

W

#

I

!

%

c)'E"@#

&线性

范围
4

#

M

#

W

#

I

!

%

b)

"

*)'))

0

7%&

)

\

&相关系数

+b)'>>>>

'空 白 溶 液 的 相 对 标 准 偏 差 为

)')*#j

#

2b*#

%&由
"

倍信噪比可计算出检出限

为
)')@

0

7%&

)

\

'

图
*

!

草酸浓度分析标准曲线

[5

D

=*

!

O9/.3/-31,-T2%0%F/&51/153

1%.12.9-/95%././&

:

858

>@J

!

加标回收率

配制含草酸(

].

#c

#

!)')

0

7%&

)

\

%(

PI

#c

#

#

#'"

D

)

\

%和
a,

!c

#

"')

D

)

\

%的模拟样品溶液&过

M

柱处理去除
].

#c

(

PI

#c

#

和
a,

!c

&开展加标回

收实验&结果列于表
@

'由表
@

结果可知&草酸根

回收率在
*)*j

"

*)#j

之间#

2bA

%&加标回收率

高&相对标准偏差约为
)'@Jj

"

*'"@j

#

2bA

%'

JA*
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表
@

!

模拟样品溶液中草酸加标回收率

Q/X&2@

!

421%T2-528%0%F/&51/153%0857,&/9238/7

<

&28%&,95%.

样品
4
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#

M

#

W

#

I

!
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#
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.

\
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%

4
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#

M

#

W

#

I

!
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.

\
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W
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I

!
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#
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.

\
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平均回收率)
j

8

-

)

j

* )'#"@A )'#"@A )'!@#" *)* *'"@

)'!@>!
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)'!@@A

)'!JA)

# )'#"@A )'""#A )'A@>J *)# )'@J

)'A@>J

)'A@!*

)'A@@E

)'AJ>"

!!

注"

!)')

0

7%&

)

\].

#c

&

#'"

D

)

\PI

#c

#

&

"')

D

)

\a,

!c

!!

本方法在方法准确度(检出限(样品加标回收

率(适用硝酸浓度及铀(钚和锰离子干扰等方面&

均显著优于现有分析方法*

J

+

'

?

!

结
!

论

依据草酸催化铬酸钾氧化甲基红的动力学反

应&建立微量草酸的分析方法&并通过
M

柱去除

PI

#c

#

(

a,

!c和
].

#c等金属离子的干扰'草酸浓

度在
)

"

*)'))

0

7%&

)

\

的范围内遵循比尔定律&

线性回归方程为"

*

)

&

@b)'*J"E4

#

M

#

W

#

I

!

%

c

)'E"@#

&相关系数
+b)'>>>>

'方法应用于实际

样品的测定&加标回收率在
*)*j

"

*)#j

之间&

相对标准偏差约
)'@Jj

"

*'"@j

#

2bA

%&检出限

为
)')@

0

7%&

)

\

'结果表明&该法显著优于现有

分析方法&可以满足常量铀钚的硝酸溶液中微量

草酸的分析需求'
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