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分离条件和测试条件

主要仪器和试剂

�
Β

主要仪器 , Χ 一 # 型极谱仪
, + ΔΕ 一 � 型极谱工作台

,
Φ Γ Η 一

�Ι Ι 型记录仅
,

玻

碳电极
,

, ϑ Κ , ϑ . ∋,

参比电极
。

#
Β

主要试剂 盐酸为特级纯
,

硫酸为优级纯
,

硫代乙醇酸
、

乙酸醉
、

乙酸
、

三氧

化二砷为分析纯
,

金属锑
、

韧
、

金为光谱纯
。

所用水为高纯去离子水
。

<
。

标准溶液 用锑
、

秘
、

三氧化二砷分别配成浓度为 3Λ 岁Λ 3 的贮备液
,

用时以

水稀释
。

为防止价态发生变化
,

可于贮备液中加入少量硫酸肪
。

Μ
Β

金溶液 用纯金以王水溶解后
,

再以 Ν% 盐酸稀释
,

配成浓度为3Λ ϑ Κ Λ Δ 的金溶

液
。

�
Β

流基棉制备 于广口瓶中依次加入硫代乙醇酸 �Ι Λ Ο ,

乙酸醉 <� Λ 3, < ∀Π 乙酸

�∀ 而
,

浓硫酸2
Β

=Λ 3,

水=Λ 3
。

摇匀后加入� � 脱脂棉
,

使其全部浸泡于溶液中
。

加盖后

于<! ℃一Μ Ι ℃恒温箱中放置四天
。

取出脱脂棉用过滤漏斗抽滤
,

并以水洗至中性
。

将脱

脂棉摊在滤纸上于<! ℃一 ΜΙ ℃ 烘干
,

放入棕色瓶中保存
。

分离方法

�
Β

分离柱的制备 用 # � Λ 3 移液管改制
。

将移液管上下细管截掉一部分
,

上 端 留

# Η Λ
,

下端留 =Η Λ
,

并将下端拉成细 口
,

取 。
Β

Ι � 疏基棉
,

分成五份填入下端管内
,

松

紧适当
,

使液体流速为 ΝΛ 3Κ Λ ΑΘ 为宜
。

#
。

砷
、

锑
、

秘的吸附实验 分别取

不同浓度硫酸 � Λ 3 若干份
,

每份 中 加入

Ι
Β

�阳 砷或锑或秘
。

令其通过琉基棉分离

柱
,

然后测量流出液中的砷
、

锑
、

铸
,

从

而算出筑基棉的吸附率
。

三元素的吸附与

硫酸浓度的关系曲线如图 � 所示
。

由图可

以确定当硫酸浓度在 Ν% 一Μ % 范围内二元

素都能百分之百地为琉基棉所吸附
。

实验

认认
’。““

图 � 筑 基棉对, = ’干 、

06 ’‘ 、

≅ Α< ‘

自勺吸附曲线
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还表明其他离子如铜
、

铅
、

锌
、

镐
、

汞等在此硫酸浓度范围内完全不被吸附
。

这样就可

将砷
、

锑
、

秘首先与其他离子分离
。

<
Β

砷
、

锑
、

秘的洗脱实验 将吸附于琉基棉上的砷
、

锑
、

秘用不 同浓度盐酸 >均

用Μ Λ 3? 洗脱
。

其洗脱率与盐酸浓度的关系如图 # 所示
。

从曲线可 以判断
,

用 Ν% 盐酸将

≅ Α“
斗

全部洗脱
,

用Μ% 一0% 盐酸可将全部= 6 “ Ρ

洗脱
。

用 Θ % 盐酸可将, ==
Ρ

全部洗脱
。

从

�Ι
73

=6 < ,

“2

Σ Κ
。Τ , ·

而三种元素可以得到完全 分离
。

应 当 注

意
,

在洗脱, = “十的时候切勿用� #%盐酸洗

脱
,

这样琉基棉受到破坏
,

其中的琉基将

严重干扰砷的测定
。

电极性能浦试

�
Β

金膜电极的制备 通常玻碳电极

镀金的方法有两种
,

即预镀金 和 同 位 镀

金
,

我们把两种 方法合起来使用
,

效果更
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的洗脱曲线

佳
。

取 &# 0 1 2 ( 盐酸溶液于电解池中
,

加入 &滴金溶液 ∋金的浓度约为 &。阳3 0 1)
,

,

起始

电位调到 一 #
∀

∃4
,

终止电位调到 5 #
∀

6 4 。

将玻碳电极和参比电极插入电解池
,

在 通 氮

除氧条件下旋转电极于 一 7
∀

,8 镀金 &# 0 /� ,
然后扫到 5 7

。

6 8
,

溶出 ! 0 /�
。

这时如果再

从 一 9
∀

+4 扫 到 十 9
∀

6 4 ,

能够得到平直的基线
,

就证明电极已镀好
。

若后波有较高的突

起 ∋实际是铜峰 ) 就应当于 5 7
∀

6 8 再溶出几分钟即可消除
。

这一步就是预镀金
。

在测

量时于底液中再加一滴金溶液
,

使金离子与被测离子同时在电极上富集
,

这 是 同 位 镀

金
。

经上述方法处理过的电极
,

可连续使用三天
。

 
∀

底液性质的选择 经实验证明砷
、

锑
、

秘三种元素在硫酸
、

高氯酸和盐酸介质

中
,

均有较好的溶出峰
,

但以盐酸介质最佳
,

且盐酸容易提纯
、

空 白值也最低
,

故本文

以盐酸为底液
。

酸的浓度在 9
∀

,(一!(范围内峰高保持不变
。

!
。

富集电位与峰电位 于三个电解池中分别加入&# 0 1 2 ( 盐酸溶液
,

加一滴金 溶

液
。

再分别加入 #
∀

!陀 砷
、

#
∀

∃雌 锑和秘
。

调节终止电位为 十 #
。

6 8
,

然后改变富集 电

富集电位 ∋ 8 )

圈 ! 峰高与富集电位的关系

位
,

测量溶出峰高
,

得富集电位与峰高的关系

曲线如图 ! 所示
。

由曲线可以断定对三个元素

来说可以采用同样 的 富 集电位
,

即 一 7消 8
。

实验还表明秘的峰电 位 在 十 9
∀

:4 ,

锑的峰 电

位在 5 7
∀

 ! 8 ,

砷的峰电位在 5 7
∀

 ; 8
。

%
∀

扫描速度对峰高的影响 以前面实验

为基础
,

改变扫描速度观察峰高的变化
。

结果

表 明
,

扫描速度在  # 0 4 3+ 一  # # 0 4 3+ 范围内
,

峰高随扫描速度增加而线性增高
。

∃
∀

富集时间对峰高的影响 在前面测试

的基础上
,

固定其他条件
,

改变富集时间
,

观

察峰高的变化
。

结果表明
,

富集时间在 ∃ 分钟

官日<心
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离子浓度 >即6?

离子浓度与峰高的关系

以内
,

峰高随富集时间增加而线性塔高
。

时间再延长
,

峰高增加缓慢
。

蜂高与富集

时间的线性关系还取决于试液中所含被侧

离子的量
。

当这个量很低时
,

Β

单靠延长富

集时间来提高灵敏度意义不大
。

∀
Β

离子 浓 度 与 峰 高 的 关 系 取

�Ι Λ � ∋% 盐酸为底液
,

再加一滴金溶液
。

选择适当灵敏度
、

扫描速度和富集时间
,

利用多次标准加入法测量砷
、

锑
、

秘的溶

出峰高
,

结果如图 Μ 所示
。

可以看出三种元素在 �Ι 2ΕΕ 6范围内与峰高成线性关系
。

分析方法与结果

样品分离

将水样用硫酸酸化成 Ν%
。

取 � < Λ 3 通过琉基棉分离柱
,

待样液全 部流出后 用 <Λ 3

2
Β

0 % 盐酸把分离柱冲洗一遍
,

目的是把残留在柱中的铅
、

铜等其他离子冲掉
。

然后 用

Μ Λ 3 Ν%盐酸洗脱秘
,

流出液收集于电解池中
,

加 ΝΛ3 水
,

一滴金溶液后备测
。

再用 Μ耐
0 % 盐酸洗脱锑

,

流出液收集于另一电解池中
,

加 =Λ 3水
,

一滴金溶液后备测
,

最后 用

杏Λ 3 Θ % 盐酸洗脱砷
,

流出液收集于 �Ι Λ 3烧杯中
,

加水稀释成 <Ι Λ 3
,

取3。耐 于电解他

中
,

加一滴金溶液后备测
。

溯Ω 方法

将镀好金膜的电极连同参比电极一起插入电解池中
。

富集电位调到
一 Ι

Β

∀ Ξ ,

终止 电

位调到 十 Ι
Β

Ψ Ξ
,

选好灵敏度和扫描速度
。

通氮除氧
,

旋转电极
,

富集 < 一 � Λ Α胜
,

停 止

通氮
,

使 电极静止� �� 后扫描溶出
,

于 Ρ Ι
Β

Ψ Ξ 处清洗电极 < Λ ΑΘ
,

然后再进行下一次富集

和溶出
。

以第一次溶出峰高为标准
,

利用标准加入法进行定量
。

对于砷的测定要扣除空

白值
。

水样分析结果与盆现性

取包头市昆区自来水水样 Ψ 份
,

按前面制定的酸化
、

分离和侧量步骤进行操作
。

分

析结果列于表 � 中
。

表 � 样 品 分 析 结 果
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样品回收实验

取包头市昆区自来水水样 Μ 份
,

每份� < Λ − ,

每份中加入砷 Ι
Β

#如 ϑ 、

锑 。
Β

�郊ϑ
、
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�郎ϑ ,

令其通过琉基棉后
,

用盐酸洗脱分离再进行测定
。

其回收结果列于表 # 中
。
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从分析结果的重现性和回收率实验来看
,

析的要求
。

#
Β

用玻碳金膜电极阳极溶出法测定三价砷
、

备简单
、

操作容易
。

本法的精密度和准确度均符合微量分

锑
、

秘具有很高的灵敏度
。
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