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三
、

结 论

采用过滤
,

冷凝和吸附联用装置测定

锅炉等固定污染源 的排放浓度
,

快速准

确
,

简单方便 不同 的回收率达 一

, 务
,

适用于工作条件较差的现场采样

采用紫外和萤光双检测器
,

检测灵敏

度高
,

分析效果好
,

内部和外部采样法各有其特点
,

可根

据具体情况选择适当的方法
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催化动力光度法测定水中痕量银的研究

银
一 ,

’
一

联毗吮
一

过硫酸钾
一

还原型酚酞体系

蒋治良 梁爱惠 戴国忠
广西师范大学化学系

文献 汇 报道通过动物实验证实银也 是

一种致癌物 美国公共卫生服务处

和环保局 规定饮用水中银含量应低于

料 田 因此银的环境监测愈来 愈 为人

们所关心 研究一个适用于监测环境中痕量

银的灵敏快速分析方法
,

将具有十分重要意

义

水体中痕量银的测定
,

目前主要沿用双

硫赊萃取比色法和无焰原子吸 收 分 光 光 度

法
,

前者方法的抗干扰能力差
,

需用
。

有

机溶剂进行萃取
,

操作繁琐 后者方法虽然

灵敏
、

快速
,

但仪器设备昂贵
,

一般实验室不

易办到

笔者发现在 。 , 。 ’一

联毗咤存在下的碱性

介质中
,

痕量银  对过硫酸钾氧化还原型

酚酞的显色反应具有强烈的催化作用
,

本文

研究了这一新的指示反应—
过硫酸钾氧化

还原型酚酞及银  对该反应的催化效应
,

利用固定时间法
,

通过各种条件试验
,

确立了

测定痕量银的最佳条件
,

建立了一个新的测

定痕量银的催化动力光度分析法
,

方法的灵

敏度为 ,
耐

,

线性范围为 一 巧
,

运用本法测定自来水
、

污染水中的痕量

银
,

获得了满意的结果

实 验 部 分

一
、

仪器与主要试剂
,

仪器 型分光光度计  型

恒温器

主要试剂 均用分析纯以上
,

所有试

剂溶液全部使用二次蒸馏水配制

过硫酸钾  氢氧化钠
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“ , 、联毗睫 用 铸乙醇配制

还原型酚酞 称取 酚

酞于 烧杯中
,

加入 氢氧化钠
、

锌粉
、

约  水
,

盖上表面皿
,

置电炉上加热

至无色后
,

再继续加热约 沁 ,

冷却后
,

过

滤于 而 棕色容量瓶中
,

洗涤锌粉数次
,

并

稀释至刻度
,

即为 还原型酚酞 使

用盐酸标准液测定其中氢氧化钠的浓度
,

吸

取此液  ! 于 棕色容量瓶中
,

加入一

定量的氢氧化钠 使 该溶液里氢氧化

钠的浓度为
,

 然后用 水 稀 释 到 刻

度
,

即为 洲 还原 型酚酞 此液在使

用时若有色
,

应加数粒锌粒摇荡之去色
。

银 标 准 溶 液 称 取 并 的 金 属银

于 烧杯中
,

加人 浓硝酸
,

加热溶解
,

赶去氮的氧化物
,

冷却后
,

移人

耐 棕色容量瓶里
,

加水定容
,

摇匀 用

时逐级稀释至 产 耐

二
、

实验方法

选用两支规格一致的  ! 带玻塞的比

色管
,

其中一支作非催化反应 于另一支管里

加人  银标准液 拌 作催

化反应
,

然后分别加入 而
,

’

联毗咤
,

过硫酸钾和

氢氧化钠
,

均用水稀释到
,

摇匀

另取两支规格一致的试管
,

分别加人

 还原型酚酞
,

用水稀释至 间
,

摇匀 与上述比色管同置恒温器中
,

于 ℃

恒温约  
,

然后分别将还原型酚酞迅速加

人到上述两比色管中
,

并立即启动秒表计时
、

摇匀再置恒温器中
,

于 40 ℃ 恒温至 10rni
n ,

取出后用 (水温在 15 ℃ 以下 ) 水冷却
,

倒入

3c m 比色皿中
,

置 72 型分光光度计上
,

以蒸

馏水作参比
,

于 5 , On m 波长处
,

测量空白与

含银 (I) 试液的 吸 光度 A 。 与 A , ,

计算

△人
。

结 果 与 讨 论

一
、

吸收曲线

经显色后的溶液呈红色
,

在 72 型分光光

度计上扫描
,

结果如
.
图 1 , 图象表明

,

氧化产

物的最大吸收在 550
nm 波长处

,

本法选用此

波长进行测定
.
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图 I 吸收曲线

二
、

试剂用量对反应速度的影响

按照上述实验方法
,

固定一定条件
,

分别

改变 o
.
sm ol/L 氢氧化钠

、

o

.

o Z m ol
/
L
。 ,

a
‘
一

联

毗咤
、
o

.

l o of
/
L 过硫酸钾和 O

.
O 04 m ol /L 还原

型酚酞 (在进行还原型酚酞用量试验时
,

必

须用盐酸和氢氧化钠调节溶液的酸度保持一

致 )的用量
.
分别研究了它们与反应速度的关

系
,

结果见图 2
一
5

,

为使 △A 值较大
,

戈 ,
值较

小
,

以取得足够的灵敏度与准确度
,

本法选用

3
,

4 毫升 0
.
5。以Z L 氢氧化钠

、

1

.

2 m l 0

.

2 m ol
/
L

a ,

了
一

联毗 咤
、

4. o m l 0

.

l m ol
/

L 过 硫 酸 钾及

3
,

o m l 0

.

0 0 4
m ol

/

L 还原型酚酞
.

三
、

温度与时间对反应速度的影响

按实验方法
,

固定其它条件
,

改变水浴温

度
,

实验表明
,

当水浴温度在 35 一45 ℃ 之间
,

催化反应速度随温度的升高而增加
,

非催化

反应速度则变化不明显
.
当温度高 于 45 ℃

时
,

非催化反应速度迅速加快
,

催化反应速度

仍继续增大
,

本法选用 40 ℃ 下进行实验
.

其它条件一定
,

温度控制度在40 ℃时
,

随

着反应时间的增长
,

催化反应速度线性增大
,
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O
一

2 0 0

非催化反应速度变化不明显
,

当反应时间超

过 10 m in
,

催化反应速度变化缓慢
,

非催化反

应速度则开始加快
,

本法选用反应时间为 l。

m lfl
.

四
、

共存离子的影响

按照实验方法
,

对常见的 20 余种离子进

行了干扰试验
,

当银 (I) 量为 l拜g / 斗o m l时
,

1 0 0 倍于银 (I) 的 C a(11)
、

B
a

(
1 1

)

、

C
o

(
1 1

)

、

N i
(
1 1

)

、

F
e

( 1 1 1 )

、

B i
(
1 1 1

) 和 CI一 等
,

5 0 倍于

银的 A s(111)
、

A
s
(
v

)

、

C
e

(
I V

) 等
,

5 倍于银

(I) 的 e u(11) 等
,

m g 级的 K (I)
、

N

a

(
I
)

、

N l{
。

(
I
)

、

Z
n

(
1 1

)

、

P b (
1 1

)

、

S
r

(
1 1

)

、

M g
(
1 1

)

、

M o( vI ) 以及 S以
一 、

N O 丁 等
,

均无干扰
.

五
、

工作曲线

取不同 产g 量的银 (l)
,

按照实验方法

进行实验
,

实验结果如图 6 所示
,

即表明在所

选择的实验条件下银 (I) 含量在 。一115ppb

范围内与 △A 值成 良好的线性关系
.

0一 5 0

浓度

1
.
0 1 5 2.0

( 又 , O
一 Z

m
o
l )

旧 4 K ,
5 0

。

用量

。 催化反应体系 l, 非催化反应体系

试样分析与结果

吸取水样 10om } 于 250,。{ 烧杯中
,

滴加

5呢 H 刀
2 5 滴

,

浓硝酸 1一5而
,

高拭酸 l一2

m l, 加热消解后并蒸发至高氯酸冒白烟
,

冷

却后用水冲洗烧杯壁
,

一

再蒸发至冒浓烟直至
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0, 6 U 0

0

一

4 0 门

近干
,

冷却后
,

加人 1
:l 硝酸 0. 5一lml

,

沿烧

杯壁吹人少量水
,

置电炉上加热溶解残渣
,

然

后将试液移人 100 以 容量瓶里
,

用氢氧化钠

调节 prl 、 7 ,

加水定容
.

吸取上述试液 10 间
,

按实验方法进行测

定
,

并求出银的含量及标准回收率
,

结果见表
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图 6 工作曲线

结 束 语

1.实验表明 ,

采用银 (l) 、
, a

’一

联毗咤
-

过硫酸钾
一

还原型酚酞体系所拟定的 分 析 方

法
,

其特点是灵敏度
、

准确度都较高
,

选择性

表 1 试样分析结果与标准回收率

, 样 名,
’

厂
试
麒 阿

Ag(l) 量

{

测
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. 双嘛抹萃取比色法
.

较好
,

操作简便
,

无需任何特殊仪器
,

便于普

及
。

2

.

在 。 ,

了 一联毗吮存在下的碱性介质中
,

痕量银 (l) 催化过硫酸钾氧化还原型酚酞的

机理
,

笔者认为是:

A g+ + S;弼
- ~ A 扩

+ + 250 {
一

(
l
)

A 犷
牛
十 还原型酚酞 一 A g

十

十 红色

产物 (2)

体系中由于 a , “ ‘一

联毗咤
一

与A扩
斗

形成稳

定的络合物
,

降低 了 A g , 十了A g
十

的氧化还原

电位
,

促使 A g
十

氧化到 A 才
+
的反应加速进

行
,

因而增强了 A 吉的催化活性
,

提高了本

法的灵敏度
.
在此 。

, 。‘一

联毗咤实质上是充

当活化剂的作用
.
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