
� � 卷 � 期 环 境 科 学

单阀�� �氢化物发生分光光度法测定水中砷的研究
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�河北轻化工学院环境工程系

,
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摘要 利用自行设计制造的新型氢化物发生及吸收装置
,

将流动注射技术同氢化物发生分光光度法有机地结合在一

起
。

设计了一种单阀 �� � 氢化物发生分光光度测砷的流路系统
,

该系统不需载气
,

选用 � �� 仇
一� �  � 一聚乙烯醇

一

乙醇

混合液作为吸收液及 ��
� �

溶液作为肿发生反应试剂
。

实验证明将该方法用于各种水样中痕量砷的测定
,

具有简便
、

快速�� � 次���
、

灵敏度高
、

重现性好��� �
�

�
一 �

�

叫 � �
、

检出限低�
� � 一 �

�

�� � �。一 �� � � �� 等优点
,

可以广泛地用于 各
�

种环境污水中砷的测定
。

关镇词 流动注射
,

氢化物发生
,

分光光度
,

水质
,

砷
。

现在 已有许多测 砷方法〔’一 , 〕
,

其中以氢化

物发生分光光度法应用最广泛�’,
“〕

。

由于该方法

的操作烦杂
,

速度慢 �约 �� 测定 � 次样品 �
,

因此

有许多不便
,

并不能用于大量样品的快速测定
。

本文利用 自行设计制造的氢化物发生及吸收装

置
,

设计一种单阀 �认���
� � �� �� ��� � � � � ��� � �氢

化物发生分光光度 测砷系统
,

该系统充分发挥

�认 技术和氢化物发生分光光度法两者的优势
。

� 实验部分

�
�

� 主要仪器及试剂

氢化物发生及吸收装置 �自制 �
�

�� � 型分光光度计 �上海第三分析仪器厂 �
�

��
一

� 型通 用蠕动泵 �泰县分析仪器广 �
�

��
一

� � � � 型多功能阀�沈阳电影反光镜厂 �
。

砷标准贮备液
�

称取 �
�

�� � �� � �
� � �

溶于 ���

� � � � � � � 溶液 中
,

用酚酞作指示剂
,

以 】� �� � �

� �� � 。

中和 至中性后
,

加入 �� � � �� � �� � �
��� �

溶液
,

再用去离子水定容至 � �� �� 备用
。

此溶液

含砷量为 �
·

� � � � � � , �
。

� � � � �
�

溶液配制 仁� 」� 称取 �
�

�� �� � �
�分析

纯 �于 �� ��� 烧杯中
,

用 �
�

� ��� � � 溶液溶解
,

将溶液过滤并转移到 � ��  ! 容量瓶中定容
。

此溶

液现用现配
。

��� � �

溶液 配制
�

称取 �
�

� �� � � � � �
�分析

纯�于 � � � � �烧杯中
,

加 � � � � �去离子水
,

用玻璃

棒搅拌至 � �� � �

全部溶解后
,

再加 入 � ��� 浓
� � � � ,

将该溶液转移到 �� ��� 棕色容量瓶中
,

用

去离子水定容至刻度
。

聚 乙烯醇溶液配制
�

称取 �� 聚 乙烯 醇于

�� ��� 烧杯中
,

加入 �� ��� 去离子水
,

将烧杯置

于电炉上加热
,

在不断搅拌下使聚乙烯醇全部溶

解
,

盖上表面皿继续保持微沸 � � � ��
,

自然冷却

至室温后
,

转移至 ���� �容量瓶中
,

用去离子水

定容至刻度
。

吸收液配制
�

取 � � � � �

溶液 � ��� 于带塞玻

璃瓶中
,

加入 �� �� 聚 乙烯醇溶液
,

混匀
,

再加入

无水乙醇 ��� �充分摇匀待用
。

此溶液需临用时

配制
。

醋酸铅脱脂棉
�

将脱脂棉侵入 �� ��� �
� �

溶

液中
,

�� 后取出
,

自然干燥后备用
。

�
�

� 实验方法

�
�

�
�

� 实验流路设计 �见图 ��

�
�

�
�

� 实验步骤

按图 � 流路安装好仪器
,

打开分光光度计电

源预热并调节吸收波长为 � � �� �
,

将醋酸铅脱脂

棉装入滤管中
,

将吸收液 � 。注入液槽内
,

开启进

样阀并使之 处于状态 �
,

调节吸收液体积
,

使之

在吸收池 内的体积为 �
�

���
,
将 � ,

及 � 管放入

相应容量瓶 内
,

开启泵 � 注入 � �

及 � 到氢化物

收稿 日期
�
� �� 刁

一
� �

一
� �



环 境 科 学 � � 卷 � 期

产产产「一一一

日日日日日日

液
�
其二

,

残 留于气路之 中的上次反应的少量气

体
。

这 � 方面的残留对下次测定有一定的影响
,

影响情况见图 �
。

由图 � 知
,

重复测定 � 次就可

消除残留死体积的影响
。

图 � 单阀 �� � 系统测砷流路

�
�

蠕动泵 �
�

分光光度计 �
�

多功能进样阀
�

�

氢化物发生器 �
�

吸收池 �
�

脱脂棉管

� �
�

� � 刁

溶液 � �
�

吸收液 �
�

样品溶液 �
,

一�
�

�

废液 � �
�

废气

� �

平行侧定 次数

图 � 流路系统残留死体积的影响

发生器 中
,

冲洗 � 次反应器后
,

放掉废液并停泵
�

调节分光光度计零点
,

将进样阀状态打到状态

�
,

开启泵 �
,

此时样 品与 � ,

反应生成的 � �� �

气体经气路抵至吸收池中被吸收
,

待反应液充满

反应器后 ��� � ��
,

将进样阀 � 打到状态 � 并停

泵
,

此时
,

吸收 � �� �

气体的吸收液进入 比色池进

行 比色测定
。

而反应器中的废液被排放
�
待两者

进 行完毕后
,

又重新将阀 � 打到状态 � 并启动

泵 � 进行下一次测定
。

� �
�
���� � ��

� �
�

�
�

� � � ��一 �
�

�
�

� �又 � � 一 “ 。
�

�
�

� � � � � 一 吕

�
�

�
�

� � � � � 一
� �

�

�
�

� � � � � 一 � �
�

�
�

� � � � � 一
�

�� � �� � 系统稳定性考察

在采样体积 � �� �
,

砷标液浓度
�
一 �

�

�� �

� � 一
‘� � � � 的条件下

,

平行测定 � 次
,

得信号平均

值为 又一 �
�

�� �
,

相应的标准偏差 � 一 �
�

�� ��
,

由

此可计算出相对标准偏差 �� �� �及检出限
� �

如

下
�

� � � �
�

� � � 。 ,

�
�

� � � �
� �

�
� � 。 ,

� �� 一二 � � � � � 一 共于共书子 只 � � � � 一 �
�

� �  ! 一一 A
、

-

一
/U 0

.
2 50

、
-

一
/U --

一
/ ”

2 结果及讨论

2. 1 实验条件的选择

2
.
1
.1 采样体积的影响

采样体积的大小直接决定了测定的灵敏度
,

采样体积越大
,

产生 A sH
:
的总量就越多

, _

测定的

灵敏度就越高
,

反之
,

测定的灵敏度就越低
。

为保

证测定灵敏度的要求
,

要根据试样中砷含量的高

低
,

选择较合适的进样体积
。

一般情况下
,

当试样

液浓度为 10--
’
g
/
m l 数量级时

,

进样量约 5m l, 而

当试样 中砷浓度为 10
一 8

9
/ ml 数量级时

,

进样量

为 lom l即可完成测定
。

本实验测定取进样体积

为 1om l
。

2. 1 : 2 流路系统残留死体积的影响

实验发现流路系统残 留死体积的影响来源

于 2 方面
,

其一
,

残 留于反应器 内壁的上次反应

35 3X 0
.
0076

几一了
‘ “
一 0

.
2 50

X 2
.
0 0 火 1 0 一 “

= 1

.

8 2 X 1 0
一 9

(
g
/
m l

)

2. 3 样品测定

2. 3. 1 工作曲线绘制

采用逐级稀释法配制砷标准溶液浓度不高

于 6. 00 x l0
’ “

g
/ ml

,

在 上述给定的实验条件下

测定其信号值
,

采用线性回归方式求得工作曲线

方程
:夕一 0

.
103x 一 0

.
01 0

,

相应的相关系数
:-

0
.
9950

。

2. 3. 2 样品分析

将水样过滤得清亮水样
,

准确取
。

95

.

00 ml

水样于 100m l容量瓶中
,

加入 x
.
00m l浓盐酸

,

用

去离子水定容至刻度后
,

上机测定
。

对某化肥厂

净化车间的水样取 10
.
00 m l于 100 ml 容量瓶中

,

( 下转第 82 页)
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(2) 街道内 CO 浓度不均匀使得街道内真正

的污染水平难以评价
,

即使是相距较近的两点
,

测量数据有时相差较大
。

所以
,

难以确定街道真

正的污染水平
。

国外采用如下办法
:
以街道 内行

人呼吸带 (距地面 1
.
55 m )内的最高 CO 浓度做

为评价指标
。

一般情况下
,

最高浓度出现在背风

面
。

( 3 ) C O 空间分布的不均匀影响汽车排放 污

染状况的监测精度
。

固定设备测量的 Co 浓度只

代表监测站及其周围 CO 浓度
,

并不能代表其它

点的浓度
。

因此
,

评价城市汽车排放 CO 污染需

要密集的固定移动监测网
。

目前
,

国内城市汽车

排放 co 污染监测网不能满足这一要求
,

所以直

至今日
,

国内汽车排放污染水平仍不十分清楚
。

( 4 ) C O 空间分布的高度不均 匀性关系到汽

车排放 C o 污染控制措施的有效范围
。

通常
,

C O

浓度升高是由其附近车辆及固定排放源排放造

成的
。

所以控制 CO 污染只需控制小范围内的排

放即可
。

因此
,

当街道 内 Co 浓度升高后
,

可以通

过调整路段上 的车流密度及汽车运行工况 降低

本地街道 co 排放量
,

从而降低 co 污染
。

因此
,

通过城市建筑规划
、

交通规划与交通管理措施
,

可有效控制城市汽车排放污染
,

改善道路交通大

气环境质量
。
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( 上接第 72 页 ) 采用加标方式测定回收率
。

取同上述相等体

加入 1
.
OOml 浓盐酸后

,

用去离子水稀释至刻度 积的样品液
,

加入含砷 1
.
00 X 10

一 6
9
/ ml 标 液

上机测定
。

样品测定结果见表 1( 每个试样平行 2
.
00m l( 砷量值为 2

.
00尽g) 与样 品液 混合

,

加入

测定 5次 )
。

1

.

00
m l 浓盐酸

,

用去离子水定容至 10 0ml 刻度

表 l 水质样品中砷测定结果(95 % 置信度)

样品来源
样品中砷测定值

( X 10一 “g
/
m l )

加标砷量值

(协g )

加砷测得值

(协g )

砷 加收率

(% )
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2
.
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0
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05

0
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0 8
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00

2
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2
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00

2
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后上机测定
。

通过计算得各种测定的回收率
,

结

果列于表 1 中
。

该方法不适 用于含高锑
,

秘 的样 品
,

如遇此

类试 样
,

可以将二 甲基 甲酞胺 (50 % )
,

乙醇胺

(20 % )和三 乙醇胺 (30 % )的混合液分散于脱脂

棉内
,

可以清除约 20 倍于砷的锑和秘 的干扰
。
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