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萃 取 色 层 法 测 定 会多铺 礼

江西八一稀土矿 邓平才 刘连文

·

提要
·

用C l一P
。。,
萃淋树脂分析测定衫销礼中各元素含量

,

快速价廉
,

可用于稀土

分组分离的中间控制和产品自检
.

本文研究了淋洗酸度
、

温度
、

流动相速及料液中其它稀土元索

含量对分析计价元素销的影响
。

·

关键饲
·

萃淋树脂 分析 影铺礼

一
、

前
~ , ~

, ‘.
右目 白

、2

萃取色层法是50 年代末发展起来的一种

分离技术
,

60 年代以后
,

才在分析化学上开

始应用〔1 〕(2 〕
, 7 0年代初

,
西德M e y e l等人

提出了萃淋树脂的制造方 法〔3 〕
。

1 9 8 3 年
,

我国成功地合成了P
。。,
萃淋树脂

,

利用这 种

树脂
,

可分析衫铺扎中各元素含量
。

二
、

实验方法

(一 ) 仪器
:

上海产5 01 型超级恒温槽
,

PH S一 29 A型酸度计
,

直径 1 9
.

3 欠 5 0 0二m 色

层柱
。

( 二 ) 样品和主要试剂

1
.

衫铺扎富集物样品 ( 5 09 / L
, 尸H 3 )

表 1 衫 铺 扎 样 品 标 准 配 分
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2
.

P
。。,

萃淋树脂粒度 1 0 0一 2 0 0 目
,

含 量

凌9
。

96 % ,

3
.

A R
·

E D T A配成O
.

oO2 5M 液
。

余皆为

分析纯
。

(三 ) 分析方法

1
.

解方程
,

求得氧化忆的大致含量
。

2
.

用H
.

( CH
:
)
。

作缓冲液
,

偶氮 肿 孤

为指示剂
,

用。
.

o o 2 5 M E D T A络合滴定稀土

浓度
。

3
。

序号 2 一 6 样品标准配分为赣州有色

冶金研究所 x 一萤光分析仪测定结果
。

(四 )实验及淋洗曲线绘制 取料液 5 毫

升加入色谱柱
,

流速 0
.

2一 0
.

3厘米/ 分 钟
,

吸附完全后
,

分别用。
.

17 N
、

。
.

25 N
、 0

.

60

N
、

4
.

oN盐酸淋洗
,

流速 1 厘米 /分 钟
,

温

度 50 ℃
,

每次收集10 毫升溶 液
,

用 。
.

0 02 5

ME D T A 滴定稀土浓度
,

以稀土浓度对淋洗

体积作图
,

绘制出淋洗曲线
。
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结果与讨论

1
.

淋洗酸度影响
。

上柱 2 号样
,

按实验

方法 ( 四 )
,

改变淋洗酸浓度
,

分别用下列

三组盐酸进行梯资淋洗
:

A 0
.

1 2 N
、

0
.

忍N
、

0
.

4N
、

魂 N ,

B C
.

z 7 N
,

0
.

2 3 N
、

0
.

4 5 N
、

4 N ,

C 0
.

2 2入
、

0
.

3 ON
、

0
.

5 0 N
、

4 N
。

( 四 ) 实验方法
,

改变淋洗温 度 为 20 ℃
、

3 0 ℃
、

5 0 ,C
,

结果如图 2 示
。

淋洗温度由3 0

℃升至50 ℃
,

峰稍向前移
,

峰值增大
,

峰宽

减少
。

铺
、

扎和扎
、

拭间交叉变小
,

分析准

确度有所提高
。

当温度高于55 ℃
,

由于气阻

导致流速不准
,

难于分析
,

当温度低于20 ℃

峰值较小
,

峰间交叉大且峰拖尾严重
,

不宜

用于分析
。

故在4 5 ℃一50 ℃分析
,

效 果 最

佳
。
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图 1 不同浓度组 H C I的钾铂扎淋洗曲缓
10. J心0. 己6甲) 月吕口山〕 2 亡0 0

: A组H C I淋 : .
: B组H C !淋

; O : C组H CI淋;

:
在 O一SOm l范围内

.

兰条曲线重合
. 不同温度的衫销钗

.

淋洗曲线

X 一3 0 ℃
,

结果如图 了
_

所示
。

可见
,

淋洗液盐酸浓

度对淋洗峰影响很大
,

是分析的关键因素
,

随盐酸浓度升高
,

淋洗峰迅速前移
,

峰值增

大
,

峰宽变窄
,

销扎分离度减小
,

柱子分离

能力降低
。

实验中对含铺 3 % 以上的试样
,

选 定B

组盐酸作淋洗荆
,

铺扎和扎锨都能得到基线

分离
, 周期约15 小时

,

分析准确度高
。

盐酸

浓度过高
,

铺
、

扎和扎
、

械交叉大
,

难于分

离
,

分析误差也大
。

盐酸浓度降低
,

铺扎和

轧掀分禽好
,

测定准确度有所提高
,

但淋洗

周期大长
,
淋洗浓耗最大

。

一

乐淋洗温度影响
。

上柱 名亏样
,

妹二
、

图 2

O 一2 0℃
,

. 一5 0℃

3. 流速影响
。

上柱 2 号样
,

按二
、

‘四 )

实验法
,

改变流动相流边为0
.

6厘米 /分钟
、

1
.

0厘米/分钟
、

1
.

2厘米/分钟
,

结果如图 3

所示
。

随着流动相流速增大
,

淋洗峰峰值减

小
,

修宽增大
,

咚间交叉大
,

淋洗液用量大

大加大
,

但周期稍短
;

选择 0
.

6 ~ 1
.

oc m /扭in

的流速淋洗
,

对于合钻大于 3 % 的衫铺扎富

集物
,

都可以得到较好的分析效果
。

4
.

其它稀土元素含量影响
。

按二 ( 四 )

实验方法改
_

卜柱料液为 1
、

2
、

s
、

4
、

5

结果为
:
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表3 不同组分中的影响因素
e日￡‘盆s :

山、
(口了誉

一
( 41

‘

匀.

上柱料标准配分

G d T b Y

勉
E u

E u
测定

误差

E 七测定

偏差

.的 . 白 l翻旧 l二闪 曰的 1 .加 . .的 到帕。
一巴竺少
2 岌月 畏归

G d / E
。

值的增大
,

分析 E
。

的误差也 增 大
,

不同组分中
,

G d / E
u

是最 主 要 的 影 响 因

素
,

当T b和Y 含量增加时
,

分析E
u

的 误 差

也稍为增大
。

明日川日日一
.

图 3 不同流速的衫铺礼淋洗曲线
X .

、

O
、

分别代表0
.

6
、

1
.

0和1
.

2厘米/ 分钟淋洗

四
、

结 论

表2 不同料液分折结果

测 定 结 果 E u
测定 E u

偏

L a
一N d S m E u G d T b一L u

(Y ) 误差 差

.

0 1 5 4 8
.

8 0 9 7
.

0 1 1 4 3
.

7 5 5 0
.

3 0(0) 0
.

0 11 + 0
.

16

,
.

1 62 4 3
.

7 6 9
.

19 7 3 9
.

5 1 7
.

3 7 1(22 ) 0
.

0 4 7 + 0
.

5 1

2 0
.

7 12 3 2
.

4 96 4
.

8 4 3 3 0
.

0 7 7 5
.

8 7 2(1
.

1) 0
.

04 7 一 0
.

9 6

2 1
.

02 3 1
.

3 5 6 3
.

4 5 4 3 5
.

9 3 1 8
.

2 4 4(2
.

7)0
.

03 4 + 0
.

98

2
.

10 3 7
.

3 6 8
.

1 2 3 4 7
.

4 2 1 4
.

99 2(0
.

6 )0
.

01 7 一 0
.

2 1

由表 2
、

表 3 可知
,

料液中的不同组份

对分析准确性有一定的影响
,

对淋 洗 剂 酸

度
、

温度
、

流速来说较小 些
,

其中G d
、

T b
、

Y 三组分 的含量影响大些
。

一般来说
,

随着

利用小1 9
.

3 x 5 00 m m 的砂芯色谱 柱
,

装

填粒度为1 0 0 ~ 2 0 0 目
,

含P。。? 4 9
.

9 6% 的P。。7

萃淋树脂
,

上柱含铺大于 3 %
,

含稀 土 170

m g 的衫销扎料液
,

控制淋洗液流速为 0
。

6 ~

i
.

o e m / m in ,

淋 洗 温 度 5 0 ℃
,

用 0
。

1 7N
、

o
.

23 N
、
。

.

58 N
、

4
.

0N组盐酸分别 进 行 淋

洗
,

淋洗周期约1 5小时
,

与 x 一萤光 分析结

果相比
,

计价元素铺的绝对误差 小 于0
.

1 ,

相对偏差小于 1 %
,

衫和扎的绝对误差小于

2 ,

相对偏差小于 3 %
,

利用萃取色层法测

定衫铺扎中各元素含量的方法
,

可广泛应用

于稀土分组分离的中间控制和产品自检
,

实

用性很强
。
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龙 南 重 稀 土 耐 磨 件 投 产

江西龙南稀土材料厂和南方冶院合作
,

利用前者生产的忆基重稀土硅铁合金作球化

剂
,

生产耐磨铸铁球和砂泵叶轮
,

机械性能

达冲击值 1
.

Ik g一M /
e m “。

硬度 si H R C
,

金

相观察为较细 的针状马氏体
,

经钨矿和水泥

厂使用性能良好
,

为锻钢和白口铁 寿 命 的

2
.

5倍
,

已形成年产1 0 0 。吨的生产 能力
。

‘龙南稀土公司 钟龙青 )


