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苦 卤 中重 水含 量测 定
*

周 家 义
(山东海洋学院海洋化学系)

海洋中水同位素含量(包括重水和重氧水)的侧定工作
,

无萧对化学海洋学的理渝研

究
,

或者对海水查源的粽合利用都具有重要意义
。

通过大洋及各海域各层海水中水同位

素合量变化的稠查研究可以有助于确定悔洋的地理分区
、

水团运动速度及海流流 向
。

对

各种天然水
、

海水
、

冰
、

雪中水同位素的地理分布和季节变化的研究
,

可以帮助了解自然界

中某些地区水的循环路拔和同位素的分馏与富集
。

在现代原子能工业中
,

重水 (D
Zo )作为中子减速剂是一种十分贵重的原料

。

但在受

控热核反应实现以后
,

重水郎将由目前的翰助性原料棘变为热核反应
“

燃料
”

—
氖的主

要原料
。

悔水中合重水豹 0
.

01 5 克分子另 D刀
,

因为海水储量实际上是无限的
,

因而它也

就成为无尽的动力源泉
。

提高原料水中重水含量是降低重水生产成本的重要途径之一 ;

有关报导中曾提出可以利用
“

食盐母液
”
作为提制浓重水的原料以降低生产成本

。

关于海水及各种天然水中重水含量的侧定工作
,

早在 1 9 3 6 年前后自p已作过较为祥尽

的研究 [5. 61 ,

最近的工作
,

文献上也有总桔性的报导〔‘.71 。

我国各地天然水中同位素的分布
,

也有了群尽的侧定 [21
,

但卤水及苦卤中重水含量的

测定工作
,

则尚未晃甜文献
。

.

我佣用浮沉子法 [1,4
,

8] 侧定了山东青岛地区
、

广东湛江地区盐 田析盐后苦卤中重水的

含量
,

获得了有意义的拮果
。

这不仅可作为卤水粽合利用的参考
,

而且所确定的方法也有

利于海水中重水分布的研究
。

一
、

实 验 方 法

用浮沉子法侧定重水合量准确度可达 士 0
.

2 尹
4
](密度单位 行 ~ 1 0 一6

克/ 毫升)
。

苦

卤特点是合盐量高
、

杂厦多
、

重氧和重氢同时都有富集
。

为达到高准确度
,

必镇注意除盐

时的同位素分馏
,

氧同位素正常化的保靓
,

水样的反复钝化以及必要的校正因素的考虑

等
。

现将实睑所用仪器装备
、

水样处理及观察殷备分述如下
:

恒温槽 我们在实膝中采用的是双套侄温槽
,

内外二槽都联有继电器
,

外槽用电热器

和灯泡同时加热
,

内槽用 40 瓦灯泡加热并联一稠压变压器
,

以适应不同的室温
。

内外糟

温度相差 0
.

2 ℃
。

这样的巨温槽郎使在冬季室温 (10 ℃) 低于恒温槽温度 15 ℃ 时
,

也可

以按制温度
j

匠定在 土 0
.

0 0 0 5℃ 以内
,

在我佣的侧定过程中控制槽温恒定在士 0
.

00 1℃ 以

内
。

浮沉子 根据文献川的介招
,

我佣采用了梭把式浮沉子
,

考虑到浮沉子升降过程所产

”
惕玉凤同志参加本文实硫工作

。
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生的湍流会影响稳定性
,

在吹制浮沉子时
,

作了适当的改动
,

将梭把上端的短柱取消改吹

成 15
“

角流校型
,

下柱保留
,

尖端磨成 60
。 ,

身长 13 毫米
,

最大竟度 6 毫米
,

下端柱长 4 毫

象象
3

___

m 11111

图 1 浮沉子 少loa t)

米
,

竟 2 毫米(图 1 )
,

浮沉子用 Je na 玻璃吹制
,

握贰硫还比较稳

定
。

水样及处理提种 我们采用黄海某区海水(远岸水深 5 米 )

作为标准
。

以胶州湾青岛地区盐田苦卤(山东省轻工业厅制盐

研究所供抬)及广州湾湛江地区盐田苦卤(广东省湛江海水粽合

利用研究所供拾)作为样品进行侧定
。

山东苦卤此重为 1
.

2 40 相

当于 Z s
.

o O B己。 广东苦卤比重为 1
.

2 6 0 ” 相当于 2 9
.

7 “ B‘o

首先取苦卤进行蒸错以除去盐分
,

蒸至瓶中凌液不再诚少时停业加热
。

倾出残液置

蒸发皿中灼热至干
,

豁算凌液中水分重量
,

以后每次取苦卤样品进行首次蒸耀时
,

都根据

凌液 中水分重量按 3 : 2 弃去头尾的此例舒算出开始应弃去的昭出液重
,

并在开始蒸馏时

弃去
,

以减少因分馏而产生的汲差
。

标准水和样品水都同时用二氧化碳 (C O厂N
a
H C O 3

)
,

平衡法 〔‘]交换 01
8

使氧同位素正常化
,

然后用 KM n 。 ;一
Ba o 和 KM n

q
一几。,

先后二次共沸

迥流(每次 6一8 小时)和四次蒸耀
,

进行水样的钝化
,

每次蒸馏按 3 : 2 弃去少量头尾
,

蒸馏

器和冷凝器采用文献[1. 月介貂的式样
,

后二次蒸馏器皿用 Jena 玻

璃吹制
。

提钝后水样钝度用电导仪检查
,

水样比电导一般在

2
.

5 x 10
一6 欧姆

一l
厘米

一l
左右

,

个别样品达 3一 4 X 10 场 欧姆
一1

厘米月
。

实验靓明比电导在 4 x 10 月 欧姆
一1
厘米

一 1

以下的水样
。

其侧定重复性都很好
,

可款为符合钝化要求
。

戏察装置 将水样 10 毫升置于 Jena 玻璃吹制的浮沉管中

(图 2 )
,

在相距 1
.

14 米处用侧高仪观察
,

观察浮沉子移动的区域

固定在距水面 4 厘米和 4 厘米 + 1. 5 厘米之简的区简
,

永远在同

一高度同一方向观察
,

惜以避免在观察方向及高度上玻璃缸壁

及水的厚度不同而引起的观察羡差
,

浮沉子的挪动用镍释帮助
。

根据文献 [31 介招
,

观察浮沉子升降区域殷在水柱下 1 厘米

和 1 + 0
.

69 4 厘米之简的区简
,

我们贰翁拮果
:
在进行下降侧定

时
,

由于镍林挪动使浮沉子产生了振动
,

在下降时速度不够稳

定
,

侧定重现性 也不够理想
,

下降和上升的点不容易在一条值钱

上
。

观察区域改殷在液柱中部后
,

诚少了挪动浮沉子时的影响
,

使测定桔果较为稳定
,

重现性也较好
。
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观察装胜
:
装胜 (ob

a p p a r a t u s
)

二
、

测 定 桔 果

1
.

侧定校正及舒算〔‘.81 括果觅图 3
、
4

、

, 及表 1
、

2 。 实肺拮果表明
:
海水握自然蒸发析

出氛化钠后
,

苦卤中重水含量获得了预期的富集的效果
。

山东苦卤(28
.

0 “ B的样品密度较

标准悔水高出 4
.

20 8下 ,

相当于 0
.

00 3 7 克分子% D 20 ,

如标准海水中重水合量以 0
.

01 54 克

分子多 D
20 针nlJ 山东苦卤 (28

.

o O B的 中重水含量为 。
.

0 1 9 1 克分子务 D 刀
,

较标准海水高

出 2 4
.

0 3 多
。

广东苦卤 (29
.

7 O B的样品密度较标准海水高出 6
.

2知 y ,

相当于 0
.

00 58 克分
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表 1 实 翰 桔 果

T a ble 1
.
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A
.
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1 )
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”,
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“,
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表 2 针 算 桔 果
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表 3 升降速度与温度周道麟性关系范圃( 1 9 60 年 5 月 )

T a b le 3
.

R a n g e o f L i n e a r R el a t i o n b e

tw
e e n T e m p

. a n d Flo a t V e lo e i ty

1 、
水 样 幻浮 沉 子 l “,

浮 定温度 ℃
” 速 度 范 围

毫米/秒

“》
标准海水 (南海 )

7 ’山东卤水 (2 5
.

8
0

8 , LIJ 东苦卤 (3 0
.

5
。

2 4
。

0 0
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.

2 0
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。

2 0

土0
.
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.
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s e e

) ; 6 ) s ta n d a r d s e a
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子 外D
20 其重水合量为 0

.

02 12 克分子多 D
20 ,

较标准海水高出 37
.

“拓
。

2
.

浮沉子升降速度与温度 简值接性关系的范围
。 19 6 0 年 5 月简我们用 Pyr ex 玻璃

吹制的 P一1 号浮沉子对南海海水
、

山东卤水 ( 2 5
.

8 “ B的及山东苦卤 ( 30
.

5 O B的进行了浮沉
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子升降速度与温度简值拔性关系范围的侧定
。

采用流钱型梭把式浮沉子
,

观察区域固定

在液柱中部
。

获得了较大的直栈性关系的温度范围和速度范围
。

贰验桔果列于表 3 。

温

度范围 士 0
.

33 ℃
,

速度范围 士 0
.

26 毫米 /秒
。

三
、

甜 渝

1
.

比较山东苦卤与广东苦卤样品的测定拮果
,

可以看出
:
广东苦卤中重水合量有更多

的富集(虽然二者
。 B己不尽相同但密度差仍旧是显著的)

。

这与青岛
、

湛江两地的掉度差

异(湛江
—

北律 21
“ ,
青岛
—

北律 36
“

)而引起的蒸发差异所应导致的预期桔果 是 一

致的
。

这一情况与前人对海水侧定的桔果即 l

一
一
海水密度随樟度增加而降低—

亦相

吻合
。

2
.

样品水与标准水的密度差征明
:
海水握 自然蒸发析盐后

,

重水含量获得了预期的富

集的效果
,

30
“ B己左右的盐田苦卤

,

重水合量此原料海水(3一4o B的
,

高出 30 一40 拓 (如批

擅滩晒到 3 , 一38
“ B 6 ,

华南地区预针可接近 50 %)
。

如将此苦卤中淡水提出作为富集浓重

水的原料
,

nlJ 肯定可以减少初步富集的装备
、

降低浓重水的生产成本
。

我国沿海各地海盐

生产的工艺流程中枪大多数都是利用
_

30
O B己盐田苦卤去提制光卤石

,

其中水分随其逸去

未加利用
。

按析出一吨食盐同时析出 0
.

6一 1 吨苦卤爵
,

全国年产海盐如系 1
,
2 00 万吨

,

BlJ

可以利用的苦卤就有 8 00 一 1 , 2 0 0 万吨
,

对提制重水来砚这是很可贵的原料
,

从中可生产

几百吨浓重水
。

然而这些苦卤十分分散
,

看来缺乏集中起来加以利用的现实可能性
,

但如

果考虑到改变海水粽合利用工艺流程
,

并将多温蒸发提制化工产 品部分殷舒成工厂化
,

以

便利用其中水分
,

这样在盐田集中的海盐产区(例如几十万吨 )少量生产中等浓度的重水

是有其可能性的
。

高浓度的苦卤可以作为提制浓重水的原料
。

本实验的侧定桔果为海水

卤水粽合利用提供了有价值的查料
。

3
.

实脸条件中
,

水样钝化是最重要的环节
,

我们起初用 K Mn O厂Ba o 一次共沸迥流
,

以

氧化杂质
。

多次实睑表明
: 自p使迥流超过 10 小时

,

仍然不能达到钝化要求
,

比电导告高于
1 0一 , 欧姆

一 1
厘米一 1。 后改用 KM n O 4-- Ba O , KM n O厂P ZO S

先后二次共沸迥流(每次 6一 8 刁、

时 ) 才解决了钝化要求的阴题
,

看来可能是苦卤中碱性杂盾合量较多的椽故
。

最后二次

用 Je na 蒸馏器皿蒸馏水样时的速度掌握也十分重要
,

我们的握阶是愈慢愈好
,

艳不能赴

飞沫跳入接受器内
,

蒸昭 40 毫升样品水以不少于二小时为宜
。

4
.

既差
:
本实膝中蒸馏时造成的同位素分离采用 3 : 2 弃去馏出液头尾 的 办法 来消

除
,

只克曼温度针露出水面部分 (2℃ )加以室温校正
,

压力对温度针水狠球及对浮沉子的

影响未进行校正 (侧定过程中大气压变化不超过 10 毫 米 )
,

侧 定 时
J

巨温槽温度控制在
士 0

.

00 1℃ 以内
,

浮定温度侧定精密度在 士 0
.

0 0 0 , ℃以 内
,

粽合以上餐差因素
,

本实验最大

裸差为 士 0 .6 九

1
.

我们用浮沉子法测定了胶州湾青岛地区及厂州湾湛江地区盐田析盐后苦卤中重水的含量
,
山余

苦卤比重为 1
.

240 相当于 2 8
.

。
“
B己,
厂东苦卤比重为 1

.

2 60 相当于 29
.

7
“
B己,

井用黄海某区海水作为标

准进行比蛟
。

所有侧定都在用 c 仇一N a H c o ,

平衡法使氧同位素正常化以后进行的
。

实脸中采用 了流
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麟型梭把式浮沉子
,

并使浮沉子升降区观察范围殷在液柱中部
,

获得了较大的浮沉子升降速度与温度简

值祸性关系的范围
。

温度范围 土 0
.

33 ℃
。

速度范围 士。
.

26 毫米/ 秒
。

2
.

测定桔果表明 : 山东苦卤 (28
“
B的 密度较标准海水高出 4

.

20 8 丫 相当于 0
.

00 37 克分子 % 巧0 ,

重水含量教标准海水高 2 4
.

0 3 %
。

广东苦卤 (29
.

7
“ : B的 密度较标准海水高出 6

.

25 0丫 ,

相 当 于 。
.

。。5 8

克分子% 几0 ,

重水含量较标准海水高 3 7
.

6 6%
。

3
.

比蛟广东与山东二份样品侧定精果
,

可以看出广东苦卤中重水含量有更多富集 (虽然二者
“B‘

不尽相同
,

但密度差仍旧是显著的)
。

这与湛江
、

青岛两地的掉度差异 (湛江
—

北牌 2 1 。 ,

青岛
—

北

稗 3 6 “

)而引起的蒸发差异所应导致的预期精果是一致的
。

4
.

样品水与标准水的密度差靓明海水耀自然蒸发析出氧化纳以后
,

重水含量获得了镇期的富集效

果
。

高浓度的苦卤可以作为提取浓重水的原料
,

为海水卤水粽合利用提供了有价值的安料
。

本文在实欲过程中曾得到张青建教投的支持与鼓励
,

并承审朗初稿
,

敬致榭忱
。

李法西副教投亦对

本文提出宝贵意晃
,

作者表示感新
。
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