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高纯稀土氧化物中其他稀土杂质的测定研究!集中于电

感耦合等离子体质谱法#

aVJ,\.

$和电感耦合等离子体光谱

#

aVJ,8d.

$法!而试样基体的干扰则是这两种方法所面临的

一个共同需要解决的问题(
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aVJ,8d.

法测定高纯氧化镱

或其他稀土氧化物中的稀土杂质大多采用直接法(
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直接法的研究显示!
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$时!它在

其他稀土元素杰出线附近的干扰线数量比人们曾观察到的多
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!与此同时其他稀土元素分析线净强度则比在
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溶液中降低约
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!为了准确测定其他稀土杂质!

除了需优化
aVJ

操作参数外!还需对标准溶液进行基体匹

配(
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)

"当
;̂

的浓度进一步增大时!可以预计其干扰程度将

进一步加大!单靠优化
aVJ

操作参数和基体匹配来消除干扰

将难以奏效"另外!直接法不是绿色的分析方法!因为它需

要大量纯度更高的氧化镱作为标准溶液的基体匹配剂!而进

入
aVJ

后的镱难以回收!造成镱资源的极大浪费"有文

献(
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)采用萃淋树脂色层法将
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或其他稀土基体与待测

稀土杂质分离!然后再测定稀土杂质!既消除了基体干扰!

又避免了资源的浪费"但是!萃淋树脂中的萃取剂在使用过

程中易流失!固定相的负载量及分离效率都会随之下降(
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环境样品中的超痕量稀土元素!除去了基体中大量的碱金属

及碱土金属!消除了
aVJ,\.

测定的基体干扰"作者研究了

强酸型离子交换纤维富集水系沉积物中稀土元素及其电感耦

合等离子体光谱测定法(
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"目前尚未见用离子交换纤维分

离高纯氧化镱中痕量稀土杂质及其测定的报道"本文旨在探

讨聚丙烯基强酸型离子交换纤维柱分离高纯氧化镱基体!并

使其中的稀土杂质得以富集!消除氧化镱基体对
aVJ,8d.

测定所造成的干扰"
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雾室正交雾化器!蠕动泵
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!五水合硫酸

铜'氨水均为分析纯!实验用水为去离子水"
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稀土标准溶液的配制

-'#'-

!
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#
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!

标准储备溶液

准确称取
#'C""

B

光谱纯
;̂

#

K

!

于
C"HW

烧杯中!加入

浓硝酸
-"HW

及少量
I

#

K

#

加热溶解!蒸至湿盐状!用
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H%&

-

W
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I(K

!

溶解并定容至
#CHW

容量瓶中!摇匀备用!
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B

-
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#
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!
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#
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或
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的其他

浓度溶液均用此溶液逐级稀释得到"
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!

稀土杂质标准储备溶液

分别准确称取
"'-"""
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光谱纯
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!

!
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!

!
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!按
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的处理方法分别配成稀土氧化物质量浓

度均为
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B

-
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G-标准储备液各
-""HW

"这些元素的

其他浓度溶液均用此溶液逐级稀释得到"

aVJ,8d.

所用的标准溶液!需根据洗脱流出液稀释情况

用一定浓度的
dQU8

溶液匹配基体"
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!

强酸型离子交换纤维柱的制备

将强酸型离子交换纤维剪成
!

!

CHH

长度!用去离子

水浸泡
#?M

活化!然后将纤维抽滤干!置于烘箱
!Ci

干燥
@

M

!放入干燥器保存!待用"称取处理过的干纤维
?'""

B

!用

去离子水浸泡
#"H96

后!采用湿法自由下降式填充到下端

垫有少量脱脂棉的
#CHW

酸式滴定管中!在高度约
!"0H

的

纤维柱上端再铺垫少量脱脂棉"用
!'"H%&

-

W

G-

(5V&

以

-'"HW

-

H96

G-流速淋洗纤维柱!待流出
!CHW

时!关闭活

塞!令柱内
(5V&

淋洗液浸泡纤维柱
#"H96

!待纤维转为钠

型后!再用去离子水洗至流出液不含氯离子"

+*A

!

实验方法

称取一定量的高纯氧化镱#

++'++T

$于
C"HW

烧杯中!

按
-'#

的方法将其溶解'稀释并定容!作为待测试液"准确

取一定体积待测试液!用稀氨水调至
)

I!'"

后!以
-'"HW

-

H96

G-流速上柱"上柱结束后!先用
*"HW

)

I!'"

的稀

I(K

!

溶液预淋洗分离柱!再以流速为
-'CHW

-

H96

G-

!

)

I
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的
"'"-H%&

-

W
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铵溶液淋洗分离柱"若上柱的

;̂

量接近
-""H

B

#即
;̂

#

K

!

--?H

B

$!当洗脱的流出液为

-!CHW

左右时!绝大部分
;̂

已经被分离"然后收集随后的

流出液
#"HW

!并定容至
#CHW

!按选定的仪器工作条件测

定杂质元素"

#

!

结果与讨论
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氧化镱对
&M>/PGL

测定的影响
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-
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K

!

溶液中的
aVJ,8d.

的测量结果!由表
-

可知!当基体

氧化镱浓度
)

-""

$

B

-

HW

G-时!其的影响较小"当氧化镱浓

度
@

-""

$

B

-

HW

G-时!镱对其他稀土杂质的干扰较显著"若

不对标准溶液进行基体匹配!直接测定高纯氧化镱中
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$杂质的测量误差
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#

K

!
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#
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!
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K

!
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#
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!
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离子交换纤维柱类型选择

称取
!

份
"'?""

B

强酸型离子交换纤维!分别装柱!并

将所装纤维分别转成
(5

型'

I

型和
V<,I

型"移取
!

份等量

上柱液!每份含
;̂-"'""

$

B

!

W5

!

d<

和
]7

各含
-'""

$

B

!

调至
)

I!'"

后过柱"用
*"HW

)

I!'"

的稀硝酸预淋洗!再

用
)

IC'"

的
"'"-H%&

-

W

G-

dQU8

铵溶液淋洗!每份接
#

HW

流出液!稀释定容至
-"HW

!按选定的条件连续测量淋

洗液中稀土元素浓度变化!并绘制淋洗曲线"试验表明!

(5

型和
I

型纤维均可使基体与杂质分离#图
-

!图
#

$!而
V<,I

型纤维则不能"但是!与
I

型纤维柱比较!在
(5

型纤维柱

上完全洗脱稀土所消耗的
dQU8

铵溶液较少!实验耗时较

短"因此!本文选用
(5

型纤维柱进行试验"
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纤维对
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的动态吸附容量

将
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B

强酸型离子交换纤维装柱并转为钠型后!
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的
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-

HW

G-

;̂

溶液以
-'"HW

-

H96

G-流速连续

过柱!同时收集流出液!测定收集的每
-'""HW

流出液中

;̂

的浓度"图
!

即为
;̂

的穿漏曲线"该种离子交换纤维的

动态吸附容量为
;̂-!?H

B

-

B

G-

"
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'(

)

*@

!

Y0.=Q:;027

)

;8704.26 C̀6(C.0
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-
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D+
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!

淋洗剂对分离的影响

试验表明!仅用
I(K

!

淋洗纤维柱上的稀土!不能使

W5

!

d<

和
]7

与基体
;̂

分离"若试液上柱后先以
)

I!'"

的

稀硝酸溶液
*"HW

预淋洗!再以
)

IC'"

的
"'"-"H%&

-

W

G-
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铵淋洗纤维柱!则
"'?

B

纤维柱就能够使
-""

$

B

;̂

与
"'-""

$

B

的
W5

!

d<

和
]7

完全分离#如图
?

$"

"*B

!

镱负载量对分离的影响

试验了在
?'"

B

强酸型离子交换纤维柱上
;̂

的负载量

分别为
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!
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和
-""H

B

!

W5

!

d<

和
]7

均为
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$

B

时的分离情况"当
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的负载量为
-'""H

B

时!它与
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!
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和
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能完全分离%当
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的负载量为
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B

时!它与
W5

!

d<

和
]7

恰能达到完全分离#图
C

$"随着
;̂

负载量的加大!

;̂

的淋洗峰增高!峰宽变大!淋洗曲线拖尾!与杂质的淋洗

峰部分重叠"当
;̂

负载量为
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B

时#图
@

$!虽然它与
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!
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和
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不能完全分离!但是!在
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!
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包含全

部
W5

!
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和
]7

的
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小于等于
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"图
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中
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和
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的淋洗峰比图
C

中
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样品分析
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取
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份空白溶液按
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的方法上柱分离!并用
aVJ,

8d.

测量!得到各稀土杂质氧化物的浓度标准差为
C

!分别

以
!

倍
C

和
-"

倍
C

再除以富集倍数算出方法的检出限和定量

下限!见表
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结
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论
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