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例随之增大
,

通常将直达声与混响声作用相

等的距离称为混响半径或临界距离〔们 ,
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图 � 车间长轴方向不同距离点的相对声压级计算曲线

由上式求得制绳车间三 种测 定 条件 的

混响半径分别为
� �

�

� 米
、

��
�

� 米和 ��
�

� 米
�

在现场测量中
,

取车间长轴方向作了声场衰

减实测
,

并 以单开 �� � 制绳机为声源
,

测得结

果也与表 � 基本接近
�

�
�

降噪效果的主观评价

上钢二厂制绳工段的噪 声 问题 由来 已

久
,

工人们迫切要求采取有效措施降低噪声
,

以改善劳动环境
�

由于垂直悬挂空 间 吸 声

板降低大面积车间噪声在国内还是第一次偿

试
,

有些同志对这种治理措施缺乏信心
,

担心

化了投资得不到效果
�

而当空间吸声板吊装

完毕后
,

普遍认为降噪效果显著
�

结 语

通过应用垂直悬挂空间吸声板降低大面

积车间噪声的实践
,

表明这种吸声降噪新技

术首先可显著节省材料
,

比常规整片满铺式

吸声平顶可节省 �� 外
,

而且不用钢材
、

木材

和水泥
,

材料来源充足
�

其次
,

采用无骨架
、

垂

直悬挂方式
,

大大减轻重量
,

为老厂房吸声降

噪治理提供了有利的条件
�

加上吸声材料用

量减少
,

投资也相应节省
,

以制绳车间为例
,

共花费 �� � 万元
,

其中 �� 界 为材料费
,

�� 沁

为加工安装费
,

按车间面积拆合 �� 元 � 平方

米
�

垂直悬挂空间吸声板制作简单
,

施工方

便
,

还可发展成定型标准产品
,

便于推广应

用
�

若能在设计中注意采光
、

通风及美观等

因素
,

与建筑设计密切配合
,

则可取得更臻完

善的效果
�
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水中痕量三价砷和五价砷的测定

姜 永 清
�中国科学院西北水土保持研究所�

一
、

仪器和试剂

�
�

仪器 �� 型分光光度计 �� 厘米比色

槽�
,

自动过滤装置
,

砷化氢发生装置
�

�
�

试剂 全部用分析纯试剂
,

用无离子

水配制
�

��� 砷标准溶液 � ��� �储备液用一级

纯 � ��� ,

配制
,

含 � ��� �� 量为 ��� 微克�毫

升 � � ��� � 储备液用 � ���� � �
,

·

� � �� 配制
,

含 � �� � �量为 ��� 微克 � 毫升
�
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�� � 工作液 含砷量各为 � 微克 �毫升
,

两周内未发现砷的价态发生变化
�

�� � � � 碘化钾水溶液
,

用前配制
�

�斗� 饱和高锰酸钾溶液
�

�� � � � 氯化亚锡甘油液
,

文火加热配

制
�

�� � 无砷锌粒
�

�� � � � � � �
一三乙胺一氯仿吸收液

�

�� 醋酸铅棉花
�

�� � 镁按试剂 �� � 克 � � � ��
·

� � �� 和

�� � 克 � � 杯� 溶于水
,

稀释至 � � � � 毫升
�

�� � � 磷酸盐试剂 � �
�

� 克 � �
� �� � 溶

于 � � � � 毫升水
,

含 ��豪一�
�

�� 克 �毫升
�

此外
,

配制 � � � �
�� � � ,

� � �
�

� 的氨水
,

� � 氨水
, �

�

� 外 甲基橙 �水溶液 �和 �
�

� 多 酚

酞 �� � 务酒精液�指示剂等
�

二
、

试验条件的选择

�
�

吸收波长的确定 取吸 收 液 � 毫 升
,

分别吸收由 �
、

�
、

�� 微克 �� �� � 与磷酸盐

共沉淀所发生的砷化氢
�

从各量的吸收谱看

出在 �� � 毫微米处吸光值最大
,

故选用 � ��

毫微米
�

�
�

不同 � �
、

不同磷酸盐用量
、

不同镁钱

试剂用量对砷酸盐沉淀的影响 结果见表 �
�

一般来说
, � � 越高

,

磷酸盐用量越大
,

镁钱

试剂用量越多
,

共沉淀砷酸盐所得的吸光值

越高
,

但是
,

试剂用量过大
,

空白值增大
�

根

据试验结果
,

在 � �� 毫升溶液中沉淀时
,

取镁

钱试剂 �� 毫升
,

磷酸盐 � 毫升
, � � �

�

�一�
�

�

�用 � � 氨水约 � 毫升 �
�

�
�

亚砷酸盐的氧化 在上述条件下
,

发

表 � 不同镁铁试剂用量
、

不同磷酸盐用童和不同 � � 值下的吸光度
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.
2 6 000 0 3 6 000 0

.
35 000 0 3 6555

555 OOO 一 22222 0.3斗000 0
.
2 夕000 0
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555555555 0
.
3 3 000 0

.
2 6 000 0

.
3 155555

1111100000 0
.
2 8 000 0

.
2 9 ,, 0

.
3 0 55555

注 : 加人的磷酸盐是 K H ZP o ; ,

含 PO 己一 0
.
0 2 9

/ ml

.

加人的镁钱试剂含 M gC 1
2 ·

6
H

Z

o
1

0 0
9

/

I

,

含 N H ;C I 2009/

溶液的 pH 用 4N 的氨水调 节
.

份卜卜卜卜水气L|rol
1上八Un

现低于 ” 微克的 As (111 ) 未被氧化时
,

其共

沉淀的吸光值小于 0
.
0 1 ,

不干扰砷酸盐的测

定(见图 1)
.

曾报道用高锰酸钾液氧化 亚 砷 酸 盐
〔幻 .

我们在 4 , o 毫升溶液中[含 A s(111)一。微克 ]
,

加 H ZSO 4 调节 pH 至 甲基橙变色后
,

分别加

饱和高锰酸钾 10、 2 。滴
,

沉淀后所得的吸光

值为 0. 25 和 0. 34
.
后者近于表 1 中 的 稳 定

0

划
絮O

合

50
A s (m )量 (产g)

图 1 不加高锰酸钾氧化
,

不同浓度

的 A s( ll I) 被沉淀的吸光值
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值
.
故认为

,

在这样的条件下
,

亚砷酸盐已完

全氧化成砷酸盐
.

三
、

操作步骤

1.标准曲线的绘制

按前节所选定的条件
,

配制一系列标准

样
.
生成 白色沉淀后

,

室温下放置过夜
.
次

日用 币9 厘米的蓝带滤纸过滤(自动过滤 )
.
滤

毕
,

将带沉淀的滤纸放入砷化氢发生瓶中
,

插

入小漏斗
,

在容量瓶中加 I M 碘化钾 2
.
5 毫

升
,

巧 毫升 1:3 H ZSo 、
,

待瓶壁上沉淀完全溶

解后
,

注人发生瓶内
,

再用 20 毫升水洗容量

瓶一次
,

合并到发生瓶内
.
加 8 滴氯化亚锡

甘油液
,

使发生瓶内的沉淀溶解并退到无色
,

放置 20 分钟
,

加 s 克锌粒
,

立即塞上具有醋

酸铅棉花的导气管
,

将导气管插人有 斗毫升

吸收液的吸收管中
,

注意补加挥发掉的氯仿

液
.
反应 50 分钟后

,

用氯仿补至吸收液体积

斗毫升
,

在 1 厘米比色槽中
,

52
0 毫微米处测

吸光度
,

制作 A S(v ) 的标准曲线
.

为比较 A s( III ) 的 氧 化 情 况
,

吸取 含

A s(112) 1 微克 /毫升的标准液 0
、

0

.

2

、

0

.

5

、

1

.

0

、

3

.

0

、

5

.

0

、

7

.

0

、

9

.

0

、

1 1

.

0

、

1 3

.

0 毫升置于 , 0 0

毫升容量瓶中
,

加水至 45 0 毫升后
,

用 Z N

H 多叭 调节 pH 至甲基橙变成深红色后
,

再加

2。滴饱和高锰酸钾液
,

充分摇匀
,

按上述操

作制标准曲线
,

代表总砷的校正曲线
.

另取 As (v ) 标准液于发生器内加 15 毫

升 1:3 H
Zso ;, 用水补充至总体积 35 毫升后

,

不经沉淀
,

按前述步骤制作标准曲线以比较
.

2
.
水样中含砷量的测定

水样过滤后
,

在半 月内进行测定
.
取水

样 450 毫升
,

按 A《v ) 标准曲线制作的步骤

求得 A
,

(
V

) 含量
.
另取水样 朽 。毫升

,

按总

砷的标准曲线制作步骤求得总砷含量
.
总砷

量减去 A s(v ) 量为 A
s
(111 ) 含量

.

四
、

试验结果

1.砷的三条标准曲线示于图 2
.
三条曲

料 学 2 卷 3 期

线几乎重合
,

相关系数都在 99
.
5多 以上

.
再

者
,

A
s

(
v

) 被共沉淀而重复三次试验的标准

曲线的回归系数是 0
.
030 、

0

.

0 3 0 5

、

0

·

。2 9 4 ;

A
s
(
H
i) 被氧化后

,

两次重复制作的标准曲线

的回归系数是 0
.
029斗、

0

.

0 3 J 4

.

·

O 再二百 万二

图 2

7
.
0 9.夺 )I

含砷量切助

砷的标准曲线

o 夕 ‘ 0
,

0 0 1 + 0

.

0 2
9 斗x

(
,
一 99

.
8 3 % ) A

s
(、

尸

) 术沉淀

只 夕 一 0
.
0 0 7 + 0

.
0 29 斗x (

r
~ 9 9 5 7 % )

A s
(
v ) 沉淀

吞夕 “ 0
.
00 4 + 0

·

0
3

1 4

x

(

,

一 99
.78% ) As〔xl工) 氧 化

后沉淀

2
.
水样测定结果列于表 2 和表 3

.
从表

中看出 A s(H I) 和 A s(v ) 的平均回收率相

应地是 10 0
.
6 多和 10夕

.
8多

,

加人的 A s(111)
,

氧化后可被定量地回收
.
为避免 As (111 ) 干

扰 A S(V ) 的测定
,

最好在沉淀过滤完后
,

用

pH g 的氨水洗涤沉淀 2一3次(每次用 10 毫

升)
.

3
.
本方 法所 需样 品 体 积 较 大 (45 0 毫

升 )
,

实际侧定中应按含砷量的高低增减
.
试

验中加人试剂量较大
,

但对空白值的影响不

大
.
空白的吸光值不超过 0

.
02

,

故经空白校

正后
,

其影响可忽略
.

总之
,

本方法用磷酸盐作共沉淀剂
,

在碱

性条件下
,

用镁钱试剂沉淀砷酸盐
,

As ( IJ1 )

必须经氧化后才能被共沉淀
,

而后比色测定

砷化氢所生成的红色胶状银
.
本方 法 简便

,

选择性强
,

成功地分别侧定 A s(V ) 和总砷
,

灵敏度达 0
.
4 ppb ,

相对误差一般小于 10 多
,

适于常规分析
.
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表 2 总砷蚤的测定及其回收率

·

( 总 213 ) 53
.

总 砷 量 加入砷后检出量

样品名称 编号

含量*

(仁g )
相对误差
(% )

加人 A s(111)

的量

(砰g ) 声鼻
戈拜g 夕

相对误差

(% )

回收率

(% )

漆水河水(武功)

渭河水(周至)

金陵河山(宝鸡 )

温泉水O在淹 )

宝鸡峡水库水

汤浴泉水(蓝 田)

自来水(武功)

平均

1一l 2
.
5 5

.
3

3 一 1

3 (+ 3)
**

3 (+ 3)
**

1
.
8

3
.4

107
.
2

103 3

l一 2

2一1

1.斗7

斗
.
0 7

2 9

2
.
2

5
.
0

5
.
0

1
.
3

2
.
5

10 6
.
0

1 0 0
.
6

00

一0.乐

.了

只U
-一,

‘

斗, L
J什,jJZ

9
,11,110

�U
1一3

1一4

3一2

8 93

夕
.
8

6
.
夕7

9 2 3

9 夕7

1 0
.
7夕

0
.
9 9 4

.
0

3
.
6 9 2

.
7

2
.
3 10 0

.
6 %

* 含砷量指 450 毫 升中的微克数
.
** 括号内是加人 A s( v ) 量

.

表 3 A 。
(
v

) 的测定结果及其回收率

含 A s(v ) 量 加人 A s( v )

的量

(拜g )

加人砷后检出量

样品名称 编号
含量*

(拜g )

相对误差

(% )
相对误差
(% )

回收率

(% )

漆水河水(武功)

渭河水(周至)

金陵河水(宝鸡)

温泉水O在渡)

宝鸡峡水库水

汤浴泉水(蓝田)

自来水(武功)

平均

1一 1 2
.
03 10

.
3 8

.
9

3一l

l一2

0
.90

1.17

7
.
4

3
.
7

6( + 6)
**

6(+ 6)
** 7

.
3

5
.
0 6

.
9

0
.
0

1
.
8

1
.
0

2一1 2
.
9 6

.
9 3

.
9

114
.
5

106
.
7

114
.
6

10 8
.
6.0一.0

户,曰、夕

1一3 0
.
0 0

.
0

l一斗 0
.
0 0 0 4

.
9 9 8

.
0

3一2 4
.
5 5

.
0 6 7 2

.
0

2
.
1

104
.
0

107
.
8

* 含砷量指 450 毫升中的微克数
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