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砷锑相蓝分光光度法快速测定

水和废水中的微量砷

丘星初 朱盈权 娜建平 丘 山

鞍州地区环境科学研究所
,
江西峨州 。。 技州钻鸽有限贵任公司

摘耍 研究了砷锑相三元杂多破的形成条件及其还原产物的光度性质 结果表明 显色体系最大吸收位于 “

 处
, 。, 。。 ’

·

目一 · 一 。

在室沮下能祖定
。

砷 在 。一 沁八。 遵守比尔定律
,

。 ” 用丘氏定砷器使砷呈户口
。
逸出分离

关 词 砷
,

砷佛相蓝分光光度法
,

废水
。

在环境监测中
,

水和废水中砷的测定应用

最广的是
一

光度法 和砷钥蓝法  
。

前

法试剂毒性较大且污染环境 , 后法则操作冗长
。

本文在文献「一 〕基础上
,

详细研究了砷锑钥

三元杂多酸的形成条件及其还原产物的光度性

质
。

以硼氢化钾作还原剂发生砷化氢
,

用丘氏

定砷器迅速分离
,

然后用砷锑相蓝分光光度法

测定砷
。

度的测定
。

丘氏定砷器 专利产品
,

由赣州地区环境

保护科技服务中心提供
,

它由 个玻璃部件组

装而成
。

其结构如图 所示
。

使用前在连接管

球泡内放入乙酸铅棉花和在安全管 内放入三

碘化物活性炭
。

 !阵令

实验部分

主要试剂配制

硫酸相锑溶液 将 相酸按和 酒

石酸锑钾溶于约 水中
,

分次缓缓加入

而 浓硫酸
,

不断搅拌
,

冷却后用水稀释至
。

抗坏血酸溶液 水溶液
。

现用现

配
。

吸收液 将 碘和 碘化钾加少量

水搅拌溶解后
,

加入 碳酸氢钠
,

用水稀释

至  
,

混匀
。

三碘化物活性炭 将 碘和 碘化钾

加少量水搅拌溶解后稀释至
,

加入 一

目活性炭
,

搅拌至溶液褪色后用布氏漏斗

抽滤
,

在 ℃下烘干即可使用
。

其余试剂配制方法均见文献 」
。

仪器
乍

分光光度计 型分光光度计用于绘

制吸收光谱曲线 型分光光度计用于吸光

图 丘氏定砷器

砷化氢发生管 连接管 反应管

比色管 安全管 试液或标准溶液 吸

收液 多孔玻璃板 乙酸铅棉花 脱

脂棉 吸附三碘化物活性炭 磨 口

实验方法

在 而 比色管中
,

加入 吸收液 和定

量 标准溶液
,

然后准确加入 硫酸铝

收稿 日期
一 一
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锑溶液
,

摇动比色管驱逐
,

加入 抗坏血

酸溶液
,

加水至 标线
,

混匀后放置

冬季室温低于 ℃时
,

置 ℃烘箱或水

浴中显色 取出
,

在 型光度计上用水

作参比
,

于波长 处
,

用光程
、

或

比色皿测定吸光度
,

扣除空 白吸光度
。

后

得净吸光度
。

水样中砷的测定

水样按文献 〕预处理
,

清洁水样取

置于砷化氢发生管 中
,

加入硫酸
一

酒石酸溶液

 
。

在比色管 中加入吸收液
,

置于连接

管 内
,

插入反应管
,

其上再插上安全管
。

在砷化氢发生管 中加入 片硼氢化钾
,

并立即与连接管 相连
,

保证反应器密闭
,

待反

应完成后
,

取下安全管并用洗耳球将反应管中

的吸收液全部排入 比色管中
。

取出比色管
,

准确加入 硫酸钥锑溶

液
,

摇动比色管驱逐
,

然后用水吹洗反应管

内外壁
,

洗液并入 比色管内
,

再加入 抗坏

血酸溶液
,

加水至标线
,

混匀
。

根据溶液颜色深

浅
,

选用适宜光程 比色皿
,

按上述实验方法测

定吸光度并绘制相应的校正曲线
。

酸度和试剂浓度的影响

实验结果与选用加入量见表
,

而与文献

一 〕选择的条件均不相同
。

衰 试荆浓度和酸度的影响

试 剂 适宜范围 加人 选择

硫酸 一  

铝酸按 吨
酒石酸锑钾 。 一。

扰坏血酸 一  

结果和讨论

吸收光谱曲线

实验结果如图 所示
。

砷锑钥蓝的吸收峰

泣于 处
。

试剂空白几无吸收
。

发色温度与显色体系的稳定性

实验结果表 明
,

适宜的发色温度范围为

一 ℃
,

在 ℃下 发色完全
,

此后吸

光度在 以上保持恒定
。

遵守比尔定律浓度范围与方法灵敏度

在 型分光 光度计上 处 用

步程比色皿测定时
,

砷浓度介于 一

遵守比尔定律
。

吸光度与砷浓度的回归方

程为

式中
,

为吸光度
, ‘
为 浓度恤 八

。

表 观 摩 尔 吸 光 系 数 己
。。。
一 火 ‘

· 一 ‘ · 一 ‘

虽然 比在 处灵敏度

降低了 目 一
‘ ,

但仍 比
一

法
。 峨 〕 高

。

干扰及其消除

使用硼氢化钾作还原剂时
,

许多金属离子

均无干扰  
。

唯锑
、

秘和硫化物严重干扰新银盐

法和纯 法测定砷川
,

但对本法却无干扰
。

丈剑兴彭

厂卜匕厂匕卜卜卜
,曰

侧架彭

。

嵘编编高闯
。

波长

图 吸收光谱曲线

砷取 阳
,

比色皿 水参比

。

—
亩 布

一

一落丁一浓度伽 八

图 校正曲线

直接测定 经 分离吸收后侧定
‘
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考虑到大量硫化物会降低吸收液中碘的浓度和

析出单质硫
,

故仍用乙酸铅棉消除其影响
。

砷化氢的吸收率与校正曲线

实验结果示于图
。

经发生 绘制的校

正曲线
,

其斜率较低
。

由 条回归线比较
,

计算

出砷化氢平均吸收率为
。

精密度和加标回收率

实验结果见表
, 。

表 方法精密度

样品来源
变异系数

地表水

。

 
。

0 3 5

0

.

4 9 8

0

.

4 8 2

测定结果 X
‘
(
rng

/ L)

0
.
0 3 1 0

.
0 3 5

0
.
0 3 6 0

.
0 3 5

0
.
5 1 0 0

.
4 9 4

0
.
4 8 6 0

.
5 0 0

0
.
0 3 2

’

平均值

戈

0
.034

标准差

S

0
.0018 3

赣州钻冶炼厂生产废水
0. 506
0.488

0
.496 0

.
0098 1

.
98

表 3 样品加标回收试验结果

样品来源
样品原含量 加标量 测得量

(滩) (拜g ) (陀)

回收率

(% )

择性好
、

测定砷的范围宽
。

适用于水中砷的测

定
。

2 3
.

6 6 9 7
.

5

地表水 1
.
71 3 4.65 98

.
0

4 5
.
8 4 103

.
3

4 6
.
29 95

.
3

塑翼髯
炼厂 24

8

; 黑
,

默
6 8.56 101.3
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选
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表 3 几种混凝剂处理实际废水效果比较

A 厂 B 厂

混凝剂
外观

C O D 去除率
(% )

色度去除率
(% )

外观
C O D 去除率
(% )

色度去除率
(% )

蓝透明

蓝透明

无色透明

71
.
2 56

. 0

75
.
6 70

.
5

92
.
5 96

.
5

无色透明

无色透明

无色透明

94
.
2 90

.
3

97
.
8 97

.
5

96
.
0 98

.
0

0.16

未检出

水的脱色率都在 95 % 以上
,

处理后的水质无色

透明
,

达到排放标准
。

5 F

As
混凝脱色机理探讨

F A S 是从铜矿渣制得的复合型无机高分子

混凝剂
,

其主要成分是 F
e2+

、

5 0 羞
一 、

51 0 置
一 ,

次

要成分是 A 1
3+ 、

F
e 3 +

、

M
g

, +

等
,

它除T 对以胶

体状态存在的疏水性染料有良好的去除效果外
,

对亲水性染料也表现 出优异的净化效果
,

并且

脱色性能远远优于铝盐和高铁盐
。

这种混凝脱

色的机理可能是
:
¹ Fe 2+ 先与染料分子发生化

学反应
,

如与水溶性染料形成结构复杂的大分

子络合物
,

使染料的水溶性降低
,

随后被吸附

在金属离子的水解产物上沉降除去
;
º Fe

Z十
与

某些染料产生难溶性化合物沉淀
;
» FA S 混凝

性能与它的多组分协同效应有关
。
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