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动力学光度法测定环境样品中微量钒

王建华 周全法 阮文举
烟台师范学院化学系

, 烟台市

摘耍 本文研究了 对 矛一 一淀粉氧化还原反应体系的诱导作用
, 以此为基础提出了一种测定微最钒的

动力学新方法
,

并建立了测定最佳条件 〔 夕犷〕二 又 一
· 一 ‘, 一

〕一
一, 一 , , 二

, 二 在此条件下
, 钒 含量在 一 ‘拜

· 一 ‘

范围内符合比尔定律 , 方法检测限为 似 拜
·

通
一 ,

除 砂十 , , , 外 , 其它共存离子不影响测定 用本方法测定了几种环境样品中的微量钒
, 结果

满意
,

标准加人回收率为 , 一 ,

关钱词 钒
, 测定 , 动力学光度法

, 环境样品

环境样品中微量钒的常用测定方法有极谱

法 原子吸收光谱法  和比色法  等
,

这些方

法已用于不同样品中钒的测定 但由于灵敏度

或选择性的限制
,

使这些方法的应用受到局限

动力学光度法一般具有较高的灵敏度而在微量

钒的测定中具有重要意义
,

但 目前有关此类方

法的报道不多’,
习 利用 卜 了

一

反应对

子一 一淀粉氧化还原反应体系的诱 导作 用

而进行钒的测定尚无报道 我们在用光度法研

究单电子金属还原剂对 讲一 一淀粉体系的

诱导作用机理时
,

发现 的诱导作用很显

著  ,

诱导作用机理可能是

一
一

·

十

一
十

· , ·

一
即生成了铬中间体并快速氧化

一

而加 快 了 反

应速度 本文据此提出了一种测定微量钒的动

力学新方法
,

本法操作简单
,

重现性好
,

用于环

境样品中微量钒的测定
,

结果满意

一
、

实 验 部 分

主要试剂和仪器

钒 标准溶液 准确 称 取
,

溶于适量
· 一,

中
,

然后向体

系中加人
· 一,

和适 量 金 属 锌

粉
,

充分搅拌使 完全还原为 后
,

过滤
,

滤液酸度调至 “
,

并以相同酸度

的蒸馏水稀释至 取此溶液  稀释

至
,

得到含 产
· 一 ‘

的溶液

溶液 称取于 ℃ 下烘 干

的基准
,

溶于适量蒸馏水中
,

调

其酸度至
,

用蒸馏水定容至
,

此溶液中 尹一 的 浓 度 为
一 ,

一

溶液
一 一 一‘,

使用

前配制
一 。

缓冲溶液

多 淀粉溶液 使用前配制

大孔苯乙烯系鳌合树脂

型分光光度计 上海第三分析 仪

器厂

 
一

型酸度计 上海雷兹仪器厂
一

型超级恒温槽 上海仪器商

店

实验中所用溶液均由分析纯化 学 试

剂配成

实验方法

于一系列 , 比色管中各 加 人

溶液
,

缓冲溶液 和 淀 粉 溶 液

摇匀后
,

在 ℃ 下静置数分钟
,

然后定 时

向每支比色管 中同 时 加 人 溶 液 和

标准溶液 叭
, , ,
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用 的

蒸馏水稀释至刻度并充分摇匀 所有溶液均预

热至 ℃
,

在 ℃ 恒温下反应 后
,

以

不加 的体系作参比
,

测定体系在

处的吸光度
,

并以此吸光度对 浓度绘制

工作曲线 样品测定时按同样操作步骤进行
。

二
、

结 果 与 讨 论

工作波长的确定

向一支比色管中加人有关试剂
,

使体系中

各组份浓度为 以
一
一

一 , 。 · 一 , ,

一

一 火 一 · 一‘,
 

产g
·

m l

一‘,
p
H ~

2

.

1; 另一体系中 汇Cr
ZO 尹

一

〕~

8
.
4 X 10 一, m o l

·

L
一 ‘ ,

p
H ~ 2

.

1 ; 在 25℃ 恒温

反应 30 m in 后
,

测定其吸收曲线
.
结果表明

,

体

系中 1
2一
淀粉络合物在 580n m 附近有最大吸收

,

此时体系中其它组份的吸收可忽略不计 ; 故本

文选择实验测定波长为 , 8为m
.

2
.
体系的酸度

实验表明
,

酸度对 CrZO 罗一I一V (Iv 卜淀粉

和 C rZO ;一I一淀粉体系的反应速度影响极为显

著
,

图 1 中分别给出了此二体系在不同酸度下

。‘月卜性厂方一字一扩飞尸冷
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图 2 C r ZO 李
一

浓度的影响
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1 义 10 一 二川0 1

·

L

一 ,
; p H = 2

,

l

3

.

A 与 B 之差

(
p H > 2

.
匀 时

,

反应明显变慢
,

且吸光度之差

也减小
.
当体系酸度为 pH ~ 1

.
9~ 2

.
3 时

,

反

应速度适中
,

且此时诱导
一

非诱导体系吸 光 度

之差最大并稳定
.
本文选择实验时体系 酸 度

pH ~ 2
.
1 ,

以 H CI
一
N

o
A
。
缓冲溶液注制

.

3. 试剂的浓度

在固定体系中其它条件的情况下
,

考察了

CrZO孑
一 、

I
一

浓度对测定的影响
,

结果分别如图

2、 图 3 所示
.
从图中可以发现

,

诱导及非诱导
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图 l 酸度的影响
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反应 30 m in 后所测得的吸光度
.
很明显

,

酸度

过高(即 pH < 1
.
5) 时

,

反应进行得很快
,

诱

导
一

非诱导体系的吸光度差减小 ; 但酸度 降 低

体系的反应速度均随反应物浓度的 增 大 而 加

快
.
当体系中 C介哪

一

浓度大于 4
.
0 x 10一 sm 。l

·

L
一‘

时
,

体系吸光度之差达最大且恒定;而当 I-

浓度 处 于 1
.
8 x 10

一 3

—
3.4米 10

一

认
。 1

.
L
一 ,

之间时
,

吸光度之差最大且变化较小
.
本文选
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择实验测定时 CrZO 子
一

和 I
一

浓度分别为 8. 4 X

10一s m o
l

·

L
一 ‘

和 2
.
1 x 10一3 m o

l
·

L
一‘.

4

.

反应时间和温度

实验表明
,

温度对 卜淀粉体系的测定灵敏

度影响极大 ;在本文确定的实验条件下
,

体系在

常温时的反应速度适中
,

易于测定 ; 随温度升

高
,

反应加快
,

但同时络合物趋于不稳定而降低

灵改度
,

且空气对 I
一

的氧化也加快
.
为避免络

合物分解和空气的氧化
,

本文选择反应在 25 ℃

下进行
.
对 25 ℃ 下反应曲线的研究表明

,

反应

进行 25m in 后
,

诱导
一

非诱导体系吸光度之差已

达最大且变化很小
.

本文选择反应时间为 30

m ln-

5. 工作曲线

在 已经确定的实验条件下
,

向体系中加人

不同浓度的 v (IV )
,

分别测定诱导
一

非诱导 体

系的吸光度及其差值
,

结果表 明
,

当 溶 液 中

l, 卷 2 期

v (IV ) 浓度处在 。一6. 6产g
·

m l

一 ,
之间时

,

其浓

度与吸光度之差呈良好的线性关系 (如图 4 所

示);经测定
,

本方法的检测限为0. 02 户g V (
I v

)
·

m l

一1 .

6

.

共存元素的千扰试验

本文对常见的几十种离子进行 了 千 扰 试

验
,

结果表明
,

以本文确定的实验条件
,

当最后

溶液中钒浓度为 1
.
48邵g ·

m l

一‘

时
,

在误差允许

范围内 ( 土 5多)
,
1 0 0 0 倍量的碱金属

,

碱土金属

离子以及 Z
nZ+ ,

A r
3 + ,

C I
一 ,

5 0 军
一 ,

F
一 ,

N O 至
,

C H

,
C O O

一
; 3 0 0 倍量的 H 才

+ ,
C

o , 十 ,
C 于+浏匕产

十 ,

W

6 + ,

酒石酸盐
、

柠檬酸盐 ; 100 倍量 的 Sb3+ ,

M
o ‘+ ,

草酸
,

乳酸 ; 50 倍量的 C uZ+ ,
P 少+

,

A
s 3 +

等离子对测定无干扰 ;但 10 倍量的 Fe 扦
,

S 扩
十 ,

5
2 一

和等量的 F
e, + ,

T i 3+ 影响测定
,

必须消除其

影响
.
采用离子交换法富集钒

,

除 M 。 、

W 以外

的其它多数离子均流过交换柱而很好地消除干

扰[7]
,

钒的回收率在 95
.
1一 98

.
3多 之间

。
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表 l

2.1 火 10 一 ,

三
、

样品分析结果

1
.
废水

取已经处理过的澄清水样 100 m l于 50 0m l

烧杯中
,

加人 2
.
5m l浓盐酸

,

在调温电炉上蒸发

至杯中溶液为 10 一20 m l
,

调其酸度为 pH * ,

后
,

此溶液通过事先用硝酸交换处理好的氢型

大孔苯乙烯系鳌合树脂柱 ;用 Zm ol
·

L

一 ,

氨水

淋洗
,

洗脱液调至酸性
,

再加人适量浓盐酸和金

属锌粉
,

充分搅拌使还原完全
,

过滤
.
滤液调

pH ~ 2
.
1 , 用相同酸度的蒸馏水定容至 100 m l

样品分析结果(最后溶液中的钒含篮 )

原结果

}
(”g

’

m ‘
一 ‘

)

文献法结果
(9 9

·

m l

一 ’

)

本法结果
(拜g

·

m l

一

)

加人量
(拜g

·

m l

一 ,

测得总量
(拜g

·

m l

一 ’

回收率

( % )

标准水样

废水
q一ZJ..1,J6

一O口n�O夕

咨.月.............
.
,.月…二口…一甘

土壤 :: :;
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备用
。

2

.

土壤

称取 109 土壤样品于 100 m l烧杯中
,

加人

35In ll :IH ZSO ;和 25m l雄 H N o
3,
在通风柜中

加热至沸并蒸发至杯中溶液为 15 一Zom l; 冷却

后用 20 m l蒸馏水冲洗杯壁并过滤
,

滤液酸度调

至 pH ~ 义 其余操作同废水的处理
.
滤液定

容至 100 m l
.
取上述溶液各 2

.
sm l和标准水样

1
.
om l, 按文中方法和文献方法 闭测定 钒 含 量

,

结 果列于表 1 中
.

由表 1 结果可见
,

本法的精密度和准确度

尚可
,

样品加人回收率亦较高
,

能满足要求
,

是

一种可供选择的方法
.

科 学
。

“
。

测定微量钒的动力学新方法
,

本法对 V (IV ) 具

有较好的选择性
.

2. 在最佳实验条件下
,

线性范围为 O一6. 6

群g V
(
I V

)

.
m l

一 ‘,

方法检测限为 0
.
0 2拼g V

(
I V

)

·

m l
一1 .

实际样品测定表明本法的准确度和精密

度均可
,

标准加人回收率为 95
.
1一98

.
3外

。

参 考 文 献

四
、

结 论

1
.
以 V (IV ) C

r
(V l) 反 应 对 C r(V l) I

-

淀粉反应体系的诱导作用为依据
,

提出了一种

(上接第 91 页)

由本次调查结果看
,

目前郑州市居室甲醛污染较

轻
,

一般接近室外空气水平
,
部分受到污染的居室也低

于国外居室平均污染水平
.
新近装饰的豪华宾馆

、

商

场非释放甲醛商品经营处
、

浓度接近国外平均污染水

平 。
.
o 4 p p m

.
豪华商场释放甲醛商品经营处及家俱店

污染水平较高
,

在 22 个测 定数据中超过 0.lppm 的

有 11 个
,

占 50 %
.

该市折装修房间初始甲醛浓度范围 。
.
0 3 7一0

.
0”

Ppm ,

比 日本新房屋 0
.
ZP pm 相差还较远

.

3
.
减轻甲醛污染与危害的建议

(l) 室外清洁空气甲醛浓度很低
,

良好的通风对

即时甲醛浓度降低很有效果
.
家俱

、

服装最好在空气

流通的地方经营
.

(z) 全部 由人造板制成的新家俱内有较高的甲醛

浓度
.
建议这些柜中不要放食品及婴幼jL贴身衣物

.

(3) 我国目前已出现室内空气甲醛污染
,

并有加

重趋势
.
因此应尽快全面系统地开展研究及控 制 工

作
;
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夏道沛
.
分析化学

,
1 9 8 3

, l 一: s峪,

,‘门乙屯甘月,

面积尚小
.
所调查的居室

、

办公室
、

宾馆
、

公共设施等

均未达到国外常用标准 o
.
IPP m

.
所调查地点中豪华

商场释放甲醛商品经营处及家俱店超过标 准 的 约 占

, 。% 一般情况各类场所甲醛浓度平均值范围0
.
0 12 一

0.147pPm -

2 .室 内甲醛污染的主要来源为室内装饰材料
,

新

家俱加上不良的通风
.

3
.
新木柜内甲醛浓度为 0

.
355一0

.
斗, 6 p p 。

,
4一7

年后降为 。
.
0 6 p p m

,

某些全人造板新柜浓度为 1
.
7”

pp m ,

使用 7 年后仍达 1
.
6 78 PP m.

三
、

结 论

1.该市室内空气已出现甲醛污染
,
但污染较重的
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最新成果重要资料

欢迎订购
“
中国卫星影像图

”

中国科学院遥感应用研究所科技人员选 用 584 幅 决策提供服务
.

美国陆地卫星多光谱扫描图像
,

经光学合成假彩色像 为适应各方面的需要
,

该图现分为 1:60 。万 (
1全

片
,

以等角圆锥投影为控制基础
,

镶嵌编制成
“

中国彩 张)
、

1 :
40

0 万 (2 全张)
、

1 : 2
50 万(6 全张) 和 l:1 50 万

色卫星影像图”
.

原图编稿比例尺为 l:100 万
.

(15 全张)四种比例尺
,

由科学出版社出版
,
香港 制版

“

中国卫星影像图”以清晰的地物影像
,

综合的地 印刷
.

理信息
,
协调的色彩

,

丰富的层次
,
生动形象地展现出 另外

,

为满足某些专业的特殊需要
,

我们还可提供

中国地理环境的概貌和特征
,
反映出中国地理景观的 多种规格的全国或局部地区卫星影像图复制稿

,

投影

复杂性和资源环境的多样性
.
因此

,

它不仅可为我国 仪用彩色片和幻灯片
。

欲购者可直接与中科院遥感所

地学工作者宏观分析中国地表形态
、

结构和规律
,

进行 影像图编制组石军梅联系
。
地址: 北京安定门外大屯

资源环境动态的研究提供丰富的影像信息
,

还可为广 路 917 大楼遥感所
。

邮政编码: 100101
.
联系电话:

大地质
、

地理
、

农村
、

水利
、

国土等专业部门的生产
、

科 49 19944一“3

研 教学以及各级领导部门进行区域规划
、

宏观管理和


