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摘 要�研究了分离与富集痕量银的液膜条件�摸索出一种新的液膜体系 �
��

���	�煤油�������
�提出了最佳富集条件�经 	次提取分离�富集倍数可达

��倍�回收率在 ��� 以上�与火焰原子吸收法相结合�可测 �����级的 ��
��

此法用于富集地质标样中的痕量银�相对标准偏差为 ������ ��
�
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液膜法作为一种快速的分离技术�已在许多领

域取得了令人瞩目的研究成果#�$�%�但用液膜法对

银进行富集并用火焰原子吸收光谱法测定未见报

道�本文经各项条件试验�选择了三辛胺�&’()*&+�

,-�(�.简称 �
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作载体�氨水作内相的乳状液

膜体系�对地质样品中的痕量银进行了富集�并用

火焰原子吸收法测定�

� 实验部分

��� 仪器与试剂

/01�����型原子吸收分光光度计�沈阳分

析仪器厂
�"!��型2"���型电动搅拌机�上海标本

模型厂
�"�型离子交换纯水器�高压火花静电破

乳器�塑料制乳器和玻璃提取器�

银标准溶液�用光谱纯银按常规方法配制�流

动载体为 �
��三辛胺
2�34�&’()*+-�-&.�56)7�

56)&.�磷酸三丁酯
和苯胺�表面活性剂为 ���	
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等其它试剂均为分析纯�所用水为二次去离子水�

��� 实验方法

����� 制乳 按体积分数为 ��� 的 �
�2���

的 ���	2��� 的 ��4与 !�� 的煤油配制成 !�

��膜相溶液并放入制乳器中�然后加入浓度为

��	�),��的内相解吸剂 ������
�����以

"�����型电动搅拌机在 �	��$����’��(�转速下

搅拌 �	�(�制成白色油包水型乳状液�

����� 提取 取 �����质量浓度为 �9���的

��
�为外相�调节其酸度为 5���加入制乳器中�

取上述制好的乳状液 �	���在转速为 ���$���

’��(�时�提取 ���(��然后静置分层�弃去外水

相�

����� 破乳与测定 将电极插入乳状液中�以 �

$�:;高压电火花间隙控制在手轮转速 �$��	

周处�进行电破乳�所得水相含有待测 ��
�离子�

用火焰原子吸收分光光度计测定�并计算回收率�

� 结果与讨论

��� 液膜富集银的条件选择

液膜是一种由不相溶的两相经过高速搅拌而

得到的乳状液�将它分散到第三相便形成液膜体

系�一2三两相互溶�与第二相不互溶�处理无机物

是以油包水形式形成膜相�为保证液膜在分离提取

过程中完好无损�膜相中通常包含表面活性剂�膜

增强剂及膜溶剂�依据流动载体的萃取及内相氨水

的反萃过程来实现银的富集�银离子与氨水形成的

配离子较为稳定�试验结果表明以浓度为 ��	

�),��的 ������
较为理想�回收率均在 ���

以上�

当表面活性剂 ���	用量为 ��$���2膜增
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强剂 ���的体积分数为 �� �����油内比
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为 ����乳水比 	���
为 ������时条件

最佳�

����� 流动载体的选择 流动载体是乳状液膜的

关键组分�它直接影响膜的选择性�传质速率和稳

定性�从实验结果可知�分别选用苯胺������
�

提取 ��
�时�苯胺与 ���提取的效果不佳�这是

因为苯胺����水解度较大�降低了其在膜相中的

有效浓度�使 ��
�的回收率降低�且苯胺不属于高

分子胺类�不适合作为液膜中流动载体�当其加入

量高于 ���时�乳状液不能以颗粒形式分散在外

水相中�不能正常提取�用 �
�提取 ��
�效果较

好�回收率高达 ��� 以上�原因是 �
�是高分子

萃取剂�它具有较高的萃取选择性�适合于迁移
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本文研究的液膜反应机理属于同向迁移机理�

����� 外相酸的种类及浓度的选择 固定其他条

件不变�仅改变外相酸的种类及浓度�由实验结果

可知�# 
"的效果优于 #�)
(�可能是生成的

���)
(而不利于 ��
�的自由迁移�从而影响回收

率�使用浓度为 ����*+,�的 # 
"为宜�酸的浓

度增大 回收率降低�主要原因是随着内外相酸度

的差异的增大使部分膜相破裂�

����" 载体用量的选择 其它条件固定�改变

�-�用量�实验结果证明�随着载体用量的增加�

回收率提高�当体积分数达 ��� 时�回收率可达

�����再增加用量已无实际意义�

综上所述�最终确定液膜分离富集银的最佳操

作条件如下�膜相由体积分数为 ��� �
�����

 ������� ���及 .(� 的煤油组成�内相使用

����*+,�的  #"�#�
�外相溶液用 ����*+,�

的 # 
"调节�油内比为 ����乳水比为 �������

��� 富集倍数

按选定的液膜分离富集银的最佳条件�采取多

次更换外相试液的方法�测定液膜体系的富集倍数

	外相中 ��
�的质量浓度为 �/�,��
�结果见表
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表 � 富集倍数实验结果
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��" 样品分析

称取 ������矿样于 ����的聚四氟乙烯坩

埚中�用少量水润湿�加入 ���# 
"�����氢

氟酸放置过夜�于电热板上加热至近干�取下加入

���# 
"�加热溶解样品�然后蒸至约 �����

左右�水洗坩埚壁�定容至 �����

取处理好的矿样�按分析方法与液膜最佳操作

条件测定银含量�结果与标准推荐值相吻合�数据

见表 ��对 D)�%�标样进行了 ��次分析�分析结

果的相对标准偏差为 ��(��

表 � 矿样分析结果与对照	C�,�
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