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摘要 本文用 � � �� � � 交换剂富集
一

石墨炉原子吸收法测定废水 中的 � �
��� �� 和 � �

�� ��
, 富集底液选用 。

·

��

� � � � � � � 一� � � 缓冲液�� � � �
�

� �
, 测定线性范围为 �一 � � � � � � � �

,

回收率在 � �一 �� �� 之间
�

对含 � �
��� ��

量为 �� � � � � � 试样溶液进行十次平行侧定
,

相对标准偏羞为 �
�

�� , 特征浓度为 �
�

� � � ���  !�� ��� �
, 十多种共

存离子不干优测定
�

关镇词 � � � ��� � 交换剂
一

石墨炉原子吸收法 �废水 � 铬
�

本文采用化学修饰技术
,

将 � � �� �� 阳

离子交换剂修饰在盘状钨丝支持体上
,

形成

一层均匀的 � � �� �� 交换膜
,

用其对废水中

的 �� ���� � 进行交换富集
�

废水中的 �� ��� �

可还原成 �� ���� � 后同样交换
,

然后置于石

墨杯中进行原子吸收测定
�

利用 � �� ��� 修

饰剂具有较高的富集分离效率
,

配合 石 墨炉

原子吸收法的高灵敏度
,

获得了满意的结果
�

一
、

实 验 部 分

�一� 仪器与试剂

日立 �� � 一 � � 型塞曼原子吸收分 光 光 度

计
,
日立热解石墨杯原子化器

, � � �� �� �� � 微

量进样器
,

铬空心阴极灯�上海电光器件厂 �
�

� � ��� �
一

乙醇溶液 � 精确量 取 � � ��� �
,

用无水乙醇稀释
,

配成 �多 �� � � ��
� �� ��

一

乙

醇溶液
�

铬贮备液
� 精确 称 取 高 纯 金 属 铬 及

�� �
�
��

, ,

分别用少量盐酸及重蒸馏 水 溶 解

后
,

用重蒸馏水定容
,

配成 � � � � � � �
�

�川 �

及 � � �� �� 贮备液
�

� � � 盐酸经胺溶液 �
精确称取干燥的

�
�

�
�

� �
�� �

·

� �� 溶于重蒸馏水中定 容

配制

�
�

�� � ��  �� 。
一
� � 。

缓冲溶液
�

� � �� �� 修饰钨丝盘的制作 � 将 ‘�
�

� � ��

钨丝绕成直径略小于石墨杯 口径的圆盘
,

圆

盘边缘垂直引出一段钨丝
,

用 � � � � ��
� � � 微

量进样器吸取 �关 � � �� � � 一乙醇溶液 , 琳
,

滴

在钨丝盘上
,

置于红外灯下烘 � � ��
,

蒸去溶

剂
,

使 � �� �� �
离子交换剂均匀地分布于作

为载体的钨丝圆盘上
,

即将 � �� ��� 修饰的

钨丝圆盘
。

�二 � 分析方法

�
�

阳离子交换富集过程

在 � � � � �
�

� � � � � � �� ‘
, 一

� � 。 �� � ‘

�
�

� � 底液中
,

加人 � � ����� 标准液
,

使体系含

铬量为 � � 二 � � � �
,

将经 � � ��� � 修饰的钨丝

盘插人其中
,

搅拌富集 � � �� 后取出
,

在蒸馏

水中浸洗一下
,

用滤纸吸干表面水分
,

然后进

石墨杯侧定
�

对于体系中的 � �� � ��
,

可加

人还原剂浓度为 � � �� 的盐酸径胺
,

使溶液

中的 � ��� ��还原成 � �

�����
,

同法测定之
�

�
�

石墨杯原子吸收测定过程

将交换富集好的 � � �� �� 修饰钨丝盘放

人石墨杯中
,

其下部圆盘
,

恰好落人石墨杯贮

液槽内
,

每次测定时
,

钨丝盘在石墨杯中的位

置应尽量保持一致
�

石墨炉工作条件 � 干燥 � �� 一 ��� ℃
,

� � � � 灰化 � �� � ��
, �� � � 原子化

� � � � � �� ,
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� � � 清洗 � � �  ��� 
, � � � 载气 �� �

�

� �汤 �
�

�

流量 � � � � � � � �
� �

对于废水样品
,

应按其中铬的含量
,

取一

定体积
,

然后测定之
�

� � 卷 � 期

�侧�斟未侧

二
、

结 果 与 讨 论

�一� � � �� � �
交换剂的分离富集作用

� � �� � � 作为阳离子交换剂
,

它的化学稳

定性和热稳定性都较好
,

有利于分析 应 用
�

� � �� � � 是一种过氟磺酸化的多聚体
,

其结构

式“, 如下 �

一

〔� ��
�
� �

�

�
‘沙
� �� �

�

扮

图 �

� � � �

溶液用量切珍

� � �� � � 修饰剂量的影响

�

� 一一�
�

介

飞�
�

�
日,��‘�������

� �� �
�

���

� �
�
一 � �

�
��

,
�

。 � �一 � � � , ,

约 �� � �
。

左 � �
,

� , �
·

…
简写为

� � �
,

起离子交换作用的是磺酸基

团
,

阳离子与其中的 �
十

发生交换后
,

在交

换剂上牢固结合
�

本文则利用 � � �� � � 这个

特性测定废水 中的铬
�

其中 � � � ��� � 有下列

平衡 �

� � � 十 � � , 十 资� 生 � �� � � ��
�

可见体系中不同酸度将影响平衡反应
,

在选

择一系列不同 �� 值的缓 冲 液后 发现 �
�

��

� ��  !∀
#一

H A
c 底液 (pH ~ 4. 5) 时

,

相应

的吸光度信号最高
.
通过 N af ion 的富 集

、

分离
,

使 Cr(川) 与修饰在钨丝盘上的 N a
-

fi on 进行交换
.
由于工业废水含铬量较高

,

体系又很复杂
,

而本文方法灵敏
,

只需要采用

少量水样就可以进行测定
,

从而使体系中基

体影响大大减弱
,

再配合具有塞曼效应的原

子吸收分光光度计
,

可以完全消除基体带来

的影响
,

达到比较满意的测定效果
.

(二 ) N
afion 的用量及富集时间

在富集时 j司为 2 m in
,

C
r

(
1 1 1

) 为 100ng /

m l 时
,

浓度为 l多的 N afi on一乙醇溶液的用

量
,

由 l 川 至 5 川 范围内
,

吸光度值随用量

的增加而增大
,

见图 1
.
交换剂量再增大

,

吸

光度值趋于平缓
,

说明修饰剂在钨丝表面的

N afi on 已达到饱和状态
,

为达到较大的交换

量
,

以提高灵敏度
,

本实验选择用量为 5 川

1外 的 N afi on一乙醇溶液
.

C r(111) 与 N afion 的交换平衡
,

受它们

之间交换速率的影响
,

在 e
r
(川 ) so

ng/m l体

系中
,

富集时间在 3 m in 内时
,

吸光度信号随

时间的增加呈线性地增加
,

见图 2
.
为保证

N afion 交换剂的活性
,

使体系中的 C r(川)

充分交换
,

本实验采用富集时间为 Zm in
.

; 0
.
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富集 时间(m in )

图 2 富集时间的影响

(三 ) 共存离子的影响

在 40 m l 0
.
0 1 m ol N aA c一H A e 底液中

-

加人含 z 产g e r
(
Il x ) 的标准溶液

,

平行地加人

不同量的各种异离子
,

进行干扰试验
,

结果见

表 1
,

回收率在 91
.
7一 102 多 之间

.

(四) 侧定 c r(v l) 时还原剂用量 的 影
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表 1 共存离子的影响

干扰离子加人量
(拼g )

C r(
1 11) 检出量
(拌g )

误差(% ) 回收率 ( % )

一 1
。
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2

。

0

一 2
。

,

2
.
0

一 0
。

9

一 1
。

8

2

.

0

一 0
。

9

一 8
。

3

一 3
。

2

2

。

0

看出 C r(VI ) 的还原情况
.
随着还原剂加人

量的增加
,

吸光度值逐渐增大
,

当加人量达到

40 风 之后
,

吸光度值基本上不再发生变化
,

为确保实验中 C r(V l) 的还原完全
,

本实验

选用加人还原剂量为 50 川
.

(五) 工作曲线
、

精度
、

特征浓度

在 0
·

0 1
m

o

l
N

a

A

c
一
H A

e 溶液中
,

依次加

人一定量的标准 c r(111 ) 溶液
,

测得相应的

吸光度值
,

由图 4 可见在 5一100
ngZm l 范围

内呈线性 关 系
,

相 关 系数
; ~ 0. 9997 ,

含

C r(111) 量为 25 ng /m l
,

十次平行测定
,

相对
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旧向

在 0
.
0 1 m ol N aA e一 H A

c 底 液 中
,

当

C r(V l) 为 100 ng /m l 时
,

依次加人不同量

的 1 m ol 盐酸轻胺
,

结果见图 3
.
从中可以

0.14

0.12
0 10 加 30 40 印 60 功

还原剂盆伍幼

图 3 盐酸经胺用量的影响

表 2 实际水样测定及回收率
*
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三
、

结 语

采用 N afi on 阳离子交换剂预富集分离

和石墨炉原子吸收法联用
,

是测定工业废水

中 Cr( ll I) 的一种新方法
.
废水 中存 在 的

Cr (vl )
,

也可以通过添加还原剂的还原作用
,

转变为 C
r
(11 1)

,

进行间接测定
.
方法简便

、

快

速
、

选择性好
,

灵敏度高
,

适用于工厂中体系

复杂的工业废水分析和环境监测
.

(侧�侧米彭

0 25 团 75 100

C r(111) 洛液 (ng/m l)

图 4 C r(I 11) 浓度与吸光度相关曲线

标准偏差为 5
.
9多

,

特征浓度为 2
.
4 ng /m l.

(六) 分析结果和回收率

在选定的条件下
,

对六种不同的工业废

水分析 测 定
,

结果和回收率见表 2
,

回收率

在 92 一 106 多 之间
,

变异系数在 1
.
6一6. 4拓

之间
.
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硅酸盐环境标准参考物质中硅的定值方法

—
氟硅酸钾容量法

*

张志刚 杨淑珍 黄友芬
(中国科学院上海硅酸盐研究所)

摘耍 本文详细介绍用氟硅酸钾容量法测定硅的最佳实验条件
, 与其它方法比较

, 准确度与终典方法相同
, 而分析

速度大大提高 , 相对标准偏差为 0
.
09 一。

·

1
7

%

.

对各类硅酸盐
、

国内粘土标样与美国国家标准局 (N B s) 标样进

行测定比较
, 均得到满意结果

.
因此 , 氟硅酸钾容量法测定硅可推荐为仲裁和标准参考物质定值方法

.

关镇词: 硅酸盐;氟硅酸钾容量法
.

硅酸盐中硅的测定
,

国际上最早采用经

典的两次盐酸蒸干脱水重量法
.
60 年代改

为盐酸一次蒸干脱水称重量与比色法测定溶

液中残留的硅相结合
,

该方法从时间上
,

准确

度上都有所改善
,

但分析周期仍然较长
,

未能

有新的突破
.

60 年代初
,

我国分析工作者也开始研究

和应用氟硅酸钾容量法测定硅
,

并广泛应用

于二氧化硅在 2一99 多 之间各种硅酸盐材料

常规测定
,

不但得到了满意结果
,

而且缩短了

分析时间
。

方 法 原 理

试样碱熔融后
,

水提取熔融物
,

硝酸酸

本文曾在 1夕89 年 5 月北京
“
I S C R M

”
会议上交流

.
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