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应用汞膜电极一流动电解池直接催化伏安法

测定水中痕量铬 �� ��

万 祯 张亚平 罗 凡
�厦 门 大 学 化 学 系�

本文提出的汞膜电极�� 一

流 动 电解 池直

接催化伏安法测定铬 �� �� 催 化波
,

比 文

献即】报道的方法简便
,

宜于连续分析环境样

品
。

在乙二胺
一
� � 牙体系中

,

铬酸根的浓度

为 � � ��
一功一 � � ��

一“

克 �毫升
,

与催化波

的波高呈直线关系
。

本文对催化波底液条件
、

千扰情况
、

波的

性质等进行了初步探讨
,

并应用于侧定环境

水中痕量铬
�

�
�

实验

��� 仪器及试剂

� � 一 � � 型伏安仪�厦门大学分析仪器厂 �

三电极系统
,

快速扫描
�

汞膜电极
一

流动电解池 装置见 图 � 及

图 �
。

铬酸根 ��� 以
一

� 标准液 称取 。
�

� � � �

克 � �

�� � �二级试剂�溶于 � � � � 毫升水中
,

该溶液为 � �� 微克 �� 以
一

� 毫升
。

� � �� 一 �� 乙二胺溶液 � �� 亚硝酸钠

溶液
�

�� � 试验方法

于 �� 毫升容量瓶中
,

加 � � �� 一 �� 乙

二胺 �
�

� 毫升
, �� 亚硝酸钠 , 毫升

,

�� 弼
�

标准液 �� � � � 一�克 �毫升� � 毫升
,

用二次去

离子水稀释至刻度摇匀
�

将该溶液倾人 ���

毫升烧杯中
,

用汞膜电极
一

流动电解池
, � � �

� � 型伏安仪按使用方法测定
�

调节试液的

流速为 �� 毫升 �分
,

电位扫描率为阴 � 档
,

选

择适当的灵敏度于 一 �
�

�一一 �
�

� 伏电位扫

描
�

铬于 一 �
�

�� 伏处出现催化波
,

用记录仪

记录波高
,

实验结果见图 �
�

�
�

结果与讨论

�� 底液条件 根据电极系统与实验条

件
,

进行底液各组分浓度与 波 高 关 系 的试

验
�

铬酸根的底液条件为 �
�

� � � � 一�� 乙二

胺 一。
�

�� 亚硝酸钠
,

声�
�

在该底液中
,

铬
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根参比电极 汞膜电板

,,

日日

图 � 汞膜参比电极
一流动电解池 图 �

使用方法 � 将试液倒人烧杯中
,
松开止流夹 � 和节流夹

,

拧紧止流夹 � , 用吸球从吸流口吸气
,
使试

掖滴入玻璃管并充满至 � � �
,
夹紧吸流口

, 松开止流夹 � 并调节节流夹至所需流速
, 测定过程应保

持恒定的流�
�

图 � �� � 犷 �� � ��
一 ,

克 � � � 的导数催化波

酸根离子可稳定 �� 小时
,

所测波高不变
�

�� � 工作曲线 在上述底液条件下
,

分

别绘制 � � ��
一 �� 克 � 毫升及 � � �� 一 , 克 �毫

升铬酸根离子的工作曲线
,

实验表明
,

浓度和

波高的线性关系良好
�

�� � 干扰元素试验 参照自来水
、

井水
、

地下水等水样中常存离子的情况
,

对千扰离

子做了试验
,

结果表明 � � � � 倍的 � � ����
、

��
�
���

、 � � ����
、

。����
、
� �����

、 � ,
�����

、

� �
��� �

、

� �� �� , � � 倍的 � � ����
、

�� �����

� � � 倍的 � � ���� � � � � 倍的 �� !∀∀#
、

M
n

(
1 1

)
;

0

.

I
M 的 C犷;0

.
0 5 M 的阳尾

一 对 2 x 10一9 克 /

毫升 Cro 军
一 的测定无干扰

。

。) 其他因素对催化波的影响 在经典

极谱上
,

汞高在 25 一60 厘米变化
,

波高随汞

柱增高而增大
.
表面活性物质

—
明胶的加

人
,

使波高明显下降
,

0

.

00 6 并明胶会使波高

降低 2/3
.
温度的影响

,

实验在 6一25 ℃ 进

行
,

温度增高
,

波高增大
,

温度系数约为每度

4
.
5并; 25 一40 ℃ 温度变化对波高影响不大;

40℃ 以上
,

温度升高
,

波高下降
,

温度系数约

为每度 一1
.
3多

,

出现了负的温度系数
.

实验表明
,

该催化波具有吸附波特征
.

3
.
水样的测定

(l) 分析方法 准确移取水样 25 毫 升

于 50 毫升容量瓶中
,

加 5 x 10
一Z

M 乙二胺

2
.
5 毫升

,
I

M 亚硝酸钠 5 毫升
,

用二次去离

子水稀释至刻度摇匀
.
其他操作同试 验方

法
,

并用标准加人法计算铬的含量
。

水中铬一般以 cr(v l) 和 cr(111) 形式

同时存在
.
用上法测得的铬为 Cr (v l) 的含

量
.
若测总铬量

,

应先将 cr (l H ) 用高锰酸

钾氧化成 cr (vi )
,

然后进行测定
.
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表 1 回收率试验

4 卷 4 期

水样编号
水样含铬量

(g /m l)

2
.
14火 10 一 9

1

.

2 斗K ID
一 9

斗
.
8 8又 10 一

to

2
.
7 4 又 10

一
lO

加人 C r(111)
量

(g /m l)

2
.
00又 10 一 9

2
.
D D 只 1 0 一

,

4

.

0 0 火 1 0一
。

4

.

0 0 火 10
一 Ic

加人 C r(111 )
后的测定值
(g/血)

回收率

(% )

加人 C
r
(V l)

后的测定值
(g /m l)

回收率

(% )

‘U月,OUJ,O八,no
/

1
几

3

.

8 8 只 1 0一
9

3
.
1 0 只 1 0 一

9

9
。

2 2 X 1 0
一 1 0

6
.
4 4 又1 0 一

10

加人 C r(VI )
量

(g /m l)

2
.
00又1 0一 ,

2

.

0 0 只 10一
,

5

.

8 8 丫 10
一 9

4

.

9 2 只 10 一
,

6

·

0 。又‘c一
’

}

‘6
·

0 2 x ‘0
一 ’。

6
。

0 0 只1 0一
王”

1 1 1

。

9
6 又 10 一

iU

月呀乙Ud
二产
b0

2
0
2nU
O
J

�
.
人

..
�

32

表 2 水样测定结果对比

水样编号
水样含铬量汞膜电极

一

流动电池法
(g/m l)

水样含铬量滴汞电极
一
示波法

(g /nil )
相对偏差

2
。

嘴8丫 10
一 ,

1

.

6 5 又 10
一 9

5

,

3 0 X 1 0
一 1。

7

.

7 6 丫 10
一 10

3

.

5 8 火 10
一 10

2

.

4 0 火 10
一 l ‘,

2

.

5 3 X 1 0
一 ,

]

.

6 5 X 1 0
一9

卜
。

6 C 又1 0一
1 0

8
.
3 斗火 10 一 1

0

3
。

咚0火 1 0一 10

2
.
4 名X 10 一 1

0

一 2
.
1

0

一 3
,

6

一 7
。

0

十 5
、

4

一 3
.
2

育l勺心之�

(
2
) 回收率试验 对 4 批水样经氧化后

测定总铬量
,

作为已知含铬量的水样
,

并进行

cr(111)和 e r(v l) 的回收试验
,

结果见表 1
.

(3) 不同方法侧定结果 见表2
,

1 号与

2 号为不同地区的井水
,

3 号与 4 号为自来

水
,

5 号为地下水
,

6 号为池塘水
。
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紫外分光光度法测定低浓度奥氧
*

徐通敏 孙星炎 叶建农
(华东师范大学环境科学研究所)

臭氧是高效杀菌剂
,

也是形成光化学烟

雾大气污染的一个重要因素
.
大气环境中臭

氧浓度天然本底 在 20 至 40ppb 水 平
,

超 过

20 师pb 时
,

对人体健康影响已明显[11
,

长期生

活在过量的臭氧环境中
,

可能诱发癌
,

因此监

沮g臭氧已成为大气污染的重要指标之一
前人应用 的 测 定臭氧的方 法 各 有 优

劣
。一 , , ,

本文选用 BKJ (硼酸缓冲剂碘化钾)

吸收剂
,

用紫外分光光度法测定低浓度奥氧
.

实 验 部 分

1
.
仪器

日立 808 型双光束双单色 仪 分光 光 度

计
,

附 1厘米石英比色皿
.
H G s-- 805 型标准

臭氧发生器
,

华东师大环科所
、

上海第二分析

仪器厂研制
.

* 本文得到方禹之副级授的指导 ,
特致谢容

.


