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诱导动力学光度法测定废水中微量砷

何 荣 桓 王 建 华

�烟台师 范学院化学系
, 山东烟台 ��  � � � �

搞要 依据 � �口 �的 对 � �� � ��
一
� �� � �� � 万

十

氧 化还原反应在酸性 条件 下的诱导作用
,

提出了一种侧定微 鼠伸的动方

学方法
�

并建立 � 了, �时定最佳条件� � �
��� � �〕“ �

�

�丫 ��
一�
� � � �� � 〔� �

, 十
〕一 �

�

� 丫 ��一
,。 � 一� � �厂� � � � 〕�仁� �

‘卜
弓一 �

,

� 二

� � 二 �
�

� 二 , � � � 二
�

浅性范围为 �一 �
�

你乙� � � � � ��� �� �
,

方法检测限为 �
�

� �尸� � �
�

除 �
, 一

外
,

多数常见离子
�

均有

较大允许共存 尽
�

用木法测定工业废水 中的微址砷
,

所得结果满意
�

样品加你回收 率为 , ,
�

��一 � ��
�

��
,

变异系数

� � � � 峪
�

“�
�

关链词 微量砷
,

动力字光度法
,

工业废水
�

微景砷的测定在环境监测 中 具 有 重 要意

义
,

环境样品中砷的浓度大小对公众健康影响

很大
�

在测定砷的常用方法中
,

光度 法 由于

所用仪器设备简单
,

易于推广 而 占有 重 要 地

位‘,
,
’� � 近年来

,

由于动力学方法的高灵敏度而

越来越受到人们重视
�” 弓, ,

但关于砷的动力学测

定方法报道不多
,

且一般情况下重视性欠佳
�

木文对在酸性体系中 � �
�川 �诱导 的 �� ��� �

�

�� �� �
� � 派

�

氧化还原反应体系进行 了 系 统 研

究
,

该反应的机理为
�

� ��� 工� � � �
�����一 � ��� � � � ��� � �

� ��� �� � � �
��� �一 � � �� � 十 � �

�� �

�
�

�� � � � ���� �。 � � ��� � � � ��� �

� ��� � � � ��� �
� 。
��
十

一 � � ��� �

十 � ��� �
� �
�豪

�

� ,
·

��� � � � � �� �
� �
�哥
�

” � � �����

� �。�
、

� �� � ��
�

木文据此提出了一种测定微量砷的动力学

光度法
,

·

片建立了测定的最佳工作条件
�

本法

操作简单
,

快速
,

且由于条件易于控制而重现性

较好
�

用本法测定了工 业废水中的微量砷
,

结

果满意
�

� 实验部分

�
�

� 主要仪器及试剂

�� � � ��
一 � � � � 、

紫外可见分光光度计 �北

京第二光学仪器厂 � �

�� � �� �
一 � 型酸度计�雷兹仪器厂 ��

�� � � �� � �
一 � 型超级恒温槽 �朝阳恒温仪

器厂 ��

�� � 砷 �� � � 标准溶液 准 确 称 取 � � �� ,

�
�

� � � � � 溶于 �� ��
�

� � � 一� � � �一中
,

适当稀释

后
,

调酸度至 � � � �
�

� ,

用相同酸变的蒸馏水

定容至 � � � � � ,

配成含砷�川 �为 � , , ‘� � � 又的溶

液 �

�� � �
� �� �� 贮备液 称 取 于 � �� 飞二烘 千

的基准物 � �

��
�

场 �
�

� � � � 溶于适量水中
,

调其

酸度至 � � 一 �
�

� 后
,

用相同酸度的蒸馏水定

容至 � � � � �
,

此溶液中含 � � �� �� 为 �
�

� � � � 一 ‘

� � �� � �

�� � �
�

���卜� �
� � 贮备液 移取事先 配制

好的 �
�

� �  � 一 ,
� 。�� � 邻二氮菲 �。�� � � 溶液和

�
�

� �、 � � 一,
� � �� � � � , �

溶液各为 � � � � �
,

混合均

匀后调其酸度至 �� 一 �
�

� ,

用相同酸度 的蒸

馏水定容至 � � �  � � � 此溶液中 � � � � � 和 � � ����

的浓度分别为 �
�

� � � � 一’� 。�� �和 �
�

� 只 � � 一‘� � ��

� ,

� � ��
, �

� � � �
�
���� � 一 �

�
 ! 此溶液需稳定过

夜后使用 ;

(7) 实验中所用试剂均为分析纯
.

L Z 实验方法

1992年 6 月 30 日收到修改稿
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向一系列 25 二l具塞刻度比色管中各加 人

F e(11卜ph
en 溶液 4

.
00 1 和 A s(川 ) 标准溶液

V 。
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l
,

充分摇

荡至混合均匀后
,

于 25 ℃恒温槽巾静置 10 m in
,

然后各加 人 Cr (Vl ) 溶 液 4. Om l
,

并 迅 速 用

pH 一 1
.
2 的蒸馏水定容至刻度 (所有溶液均预

热至 乃℃)
.
反应溶液在 25 ℃ 下反应 30 m in

.

同上顺序
,

以试剂空白作参比
,

在 512n m 波长

处测定吸光度
,

以此吸光度对 A
s
(H l) 浓度 绘

制工作曲线
.
样品测定时依同祥操作 步 骤 进

行
.
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图 2 体系酸度的影响
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2 结果与讨论

2. 1 吸收波长的确定

在本文体系中
,

A
s

( 川 )诱导加快了 e
r(V l)

氧化 F 。
(
p
he

n
) 犷 使之颜色消褪灼反应

,

本实

验选择测定 Fe ( phe n ){
十

络合物的颜色消褪 与

诱导剂 A s(川 ) 浓度的关系而测定 A
。
( 川 )

.

按 Fe
Z+ 一

p h
e n 溶液的配制方法 配制 相 同

浓度沟 Fe , + 一
p h

e n 溶液
,

并在相同条件下测定

吸收曲线(如图 l)
.
很显然

,

Fe

Z 十 一
p
he

n

络合

该体系对酸度很敏感(如图 2)
.
实验结果

表明
,

当体系的酸度太高时 (pH < 0
.
7 )

,

体系

显色很不稳定
,

影响测 定
.
而 当 酸 度 较 小

(pH ) 2. 0) 时
,

诱导反应的速度很慢
,

要达到

一定灵敏度需很长时间
.
而当 pH 一 。

.
9一 1

.
5

时
,

反应速度适中
,

且诱导体系及参比体系的吸

光度之差较大
,

随时间变化较小
.
故选择实验

测定时体系酸度 pH 为1
.
2 .

2. 3 试剂浓度的影响

实验表明
,

在固定其它条件的情况下
,

休

系中各试剂的浓度对测定灵敏度均具有显著影

响
,

结果分别示于图 3一苏中
.
由图 3可见

,

随

Cr (VI ) 浓度增大
,

诱导及参比体系吸光度之差

墩大;但当体系咋
,

[ C r
(

v l
) ] > 3

.
0 x 1 0

一‘
m

o
l /

L 时
,

吸光度之差基本恒定而不再随 Cr ( VI ) 浓

度变化
.
实验测定时选择 〔Cr ( VI )〕一 3. 2 x

10一‘m ol /
L

.

图 4 结果表明
,

当Fe
, +

浓度在0
.
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图 1 吸收曲线
.
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.
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0
.
6

0 4

叫

0
.
2

0

l.禅[Fe

物在 , l o n m 附近吸收很显著
,

而 Fe, 十 一
p h

e n 此

时基本无吸收
.
另外

,

体系中其它组分在 510n m

附近的吸收均可忽略
,

故本文选择测定波长为

512n m
。

2 点 酸度的影响
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图 3 C r(V I) 浓度的影响
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了
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一气、
气

变化不大
.
温度高于 45 ℃ 时

,

诱导及参比体系

反应速度均随温度升高而迅速增大
。

吸光度之

差减小
,

至 80 ℃ 时
,

反应速度趋于一致
,

诱导
-

参比体系吸光度之差为零
.
故选择反应温度为

25士 0
.
1℃
.
另由图 6 可见

,

在本文条件下
,

诱

导
一

参 比 体系吸光度之差随时间而逐 渐 增 大
,

至反应进行 20 m in 后达最大而出现平台
,

本文

选择反应 30 m in 时测定吸光度
.
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图 4 F扩十 浓度的影响
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2
.
0 X 1 0 一 4 m ol

/
L 范围内时

,

吸光度之差较大且

相对变化较小
,

故测定时选择 〔F
eZ+
〕一 1

.
2 x

10一 4 m o
l
/
L

.

从图 5 中很容 易看出
,

诱导
一

参比

体系吸光度之差随 [ph en J/[F
eZ+ ] 之 比而 变

化很大
,

当体系中 [p h en l/〔F
e, +

] >
4

.

2 时
,

吸

光度之差达到最大而出现平台
,

本实验选择测

定时体系中 [phen ]/[F
e‘+

] ~ ,
.

6
.

2. 4 反应温度和时间的影响

在 巧一80 ℃ 范围内对温度的影响 进 行 了

研究
.
结果表明

,

在 巧一 45 ℃ 范围内诱导体系

及参比体系反应速度适中
,

吸光度之差随温度

时间 (m 位)

图 6 反应时间的影响
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2. 5 工作曲线

按本文确定的实验条件
,

向体系中加人不

同浓度的 A s(川 )
,

以考察砷含量与 诱导
一

参比

体系吸光度差之间的关系
.
实验结果表明

,

在

0一 3. 0升g / m l 范围内
,

砷浓度与吸光度之差呈

线性变化关系
,

线性 回归方程为 :

△A ~ 0. 2 0 8‘ + 0. 0 1 2
,

线性相关系数
犷
~

0. 9 9 9 2; 经多次测定
,

若以空白测定标准偏差 3

倍计
,

本方法的检测限为 0
.
0 1环g

/ m
l A

s
( 111 )

.

2. 6 干扰试验

对常见的共存离子进行了干扰试验
.
以本

文确定的实验条件
,

当最后溶液中 A
s
(川)浓度

为2
.
0户g

/ m
l 时

,

在误差允许范围内(士 , 并)
,

实

验结果如表 1所示
.
很 显然

,

除 52
一

外
,

其余大

部分共存离子的允许含量均较大; 对 S
之一

含量

不高的水
,

可不经分离直接侧定其中的 A ,
(

11
1)

量
.

图 , t p h e n 〕l[F
eZ+〕之比的影响

之
.
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r
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样品分析结果

取澄清处理过的 废 水 样 品 200二 l( 声一
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表 1

环 境 科 学

共存离子及其允许共存量 (解g Z m l)

共存离子

允许含 里

1里川一竺全卜全竺{生
一

}竺
一

}

三竺 {
, 兰牛{黑

-
】

‘。。。

】
, 。。

1 竺i 二兰竺生匕兰止
二二

兰止止上竺些止兰

二玉亘三二下面工下不下耳耳二俘川井⋯鄂允许含量
}
6 ”

}
‘。

生}竺
.
土一二止二兰二

.
兰二二一艺二一二二

MOO犷 } N i
, +

硫
一

{
二i了

-

个⋯杀
表 2 样品分析结果

样样品 号号 文献衫结果果 本法结星星 加 人 最最 回 收 率率 变异 熟犷 R S DDD

(((((拜g /m l ))) ( 尽g / m l ))) ( 拼g / m l))) ( % ))) (乡仑)))

lll 井井 0
.
4 888 0

.
4 7

,
0

.

5 222 l
。

2 000 1 0 3

。

333 4

。

3 888

00000 4 555 0

.

5
1

,
0

。

, 000000000

00000
。

斗666 0
.
4 9 , 0

.

4 666666666

222 ... 0
。

9 333 0

.

9
2

,
1

.
0 111 1

。

2 000 9
5

。

888 4

。

6
444

00000

,

9 555 0

.

9 7
,

0
.

9 555555555

00000
。

9 222 1

.

0 乡
,

1
.

0 000000000

333
”” l

。

6 444 1

.

7 4
, 1

.
7 666 l

。

2
000

9
7

.

555 2

。

9 ,,

lllll
。

8 000 1

.

8
5

,
1

.
7 555555555

lllll
。

6 999 l

。

7 0
,

1
.

8 111111111

7
)

,

在电热板上加热浓缩至约 钧m l 后
,

冷却
.

加人 Zm l 2
.
om ol /L H cl 及少量金属锌粉

,

搅

拌数分钟
,

过滤
,

滤液调酸度至 pH 一 1
.
2 ,

用相

同酸度的蒸馏水定容至 100 m l备用
.

取此溶液 5
.
Om l

,

按文中方法测定砷含量
,

测得结果及文献法[2] 所得结果均列于 表 2 中
.

由表中数据可见
,

本法结果与文献法吻合
,

准确度和精密度均可
,

样品加标回收率亦较高
,

所得结果满意
.

定微量砷的动力学光度法
,

本法对砷选择性较

好
。

( z) 以 A g一 D D T C 法所得结果为对照
,

本

文方法的精密度和准确度均好
,

样品加标回收

率为 95
.
8外一103

.
3务

,

是一种可供选 择 的方

法
。
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(1) 依据 A s(川 ) 对 C
r
( V l)

一
F
e

(
p h

e n

) l
+

氧化还原反应体系的诱导作 用
,

建立了一种测

.
环境信息

·

智 利 的 发 展 与 环 境

智利和巴西都是南美洲正在快速工业化的国家
。

智利人 口 13 0 。万
,

大约 80 肠 居住在 乡村
。 1 9 8 5一

1990年 ,
智利人口 增长率 1

.
7%

,
1 9 9 5一2000年预计降

至 1
.4%

。

智利的健康水准和教育程度较高
, , 岁 以下

幼童死亡率已从 197。年每千人 79 人下 降 到 1990年

的 23 人
。

随着快速工业化
,

智利也出现工业污染问

题
,
由于主风向和周围三面环山

,

圣地亚哥经常受到烟

劣笼罩
。

空气污染主要是汽车排气
、

工业排放 造 成
。

在冬季
,
污染经常达到造成危害的水平

。
此外

,

废水也

污染河流
。

为控制空气污染
,

智利政府决定买下 2600

辆车
,

使其从街道上消失
。

政府还通过发放许可 证而使

每天有五分之一的私人车辆不驶入市区
。

政府计划培

训技术人员以管理自然资源和污染
。

忠厚 摘译 自 W
orld R e:o urces

.
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A kinetie sPectroPhotonl
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1.“环境科学》

是中国科学院环境科学委员会主办的学术性刊物
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.
图中文字标写清楚

,
照片必须黑白清晰

.

(7) 来稿必须使用国务院颁发的
《

中华人民共和国法定计量单位
》

(
sI 单位)

.
论文中物理计量单位用符号表

示
,
如 m g ,

m
,

h
,

d 等
.
科技名词术语用国内通用写法

.
作者译的新名词术语

,

文中第一次出现时请注明原文
.

(s ) 参考文献择主要的列出
,

不列入未公开发表的资料
.
文献按文中出现先后次序编排

,

书写格式:

期刊: 作者 (外文也要姓列名前)
.
期刊名

.
年

,
卷 (期): 页

书籍: 作者
.
书名

.
版次 (第 1版不标注)

,

出版地 : 出版者
,
出版年: 页码

.

文集: 作者;编者
.
余同书籍

.

专利文献: 作者
.
题(篇)名

.
专利文献种类

,
专利号

,

年: 页码
.

(9) 来稿文责自负
.
编辑对来稿可作文字上和编辑技术上修改或删节

.
切勿一稿两投

,

三个月内未见通知

者
,

作者可另行处理
.
对未刊稿件一般不退

,

请自留底稿
.

(10) 来稿请注明是否为国家或省部级科技攻关项目
,

国家自然科学基金项目
,

国际合作项目等
.

( 11) 来稿请附单位业务介绍信及详细地址
,
邮政编码

,

挂号寄至北京
河
2 8

71 信箱
《

环境科学
》

编辑部
,

邮政编

码: 100085
,

电话 25 , , 1 2 9 或 2545511一2138
,

电报挂号: 5斗9 9
.


