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筑基棉分离富集
二直接电流法翻定痕级铜
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本文主要研究直接电流法侧定痕量铜 9 . :
,

用金 电极为工作电极
,

银
一

抓化

银为参考 电极
4

于 适当的介质和性制电位下
,

; 。9 ! :在金龟极上还原
,

反应产

生的扩散电流与( “9 ∗ :浓度成正比
4

用 疏墓棉分离富集简便快速
、

灵敏度高
,

可测<<=级( 4 9! :
。

在侧定微量铜的方法中
,

目前采用萃取法
〔, 〕及共沉淀法

〔” 的预分离措施进行测定
,

但手续繁琐
,

本文采用琉基棉分离富集
,

根据疏基棉能分离多种金属离子的报导火
‘’ ,

利用自制琉基棉装入管中定量吸附铜离子
,

然后用 ) >< # 。
先洗脱干扰离子

,

最后用/ �

) (! 解脱( 09 亚 :
,

用直接电流法
〔“」
测定

。

实 验 部 分

6
4

仪器装置 本实验所用的仪器为本所自制
,

其原理见图 6 ,

为了适于小信号的

测量
,

仪器中电流放大器采用斩波式直流放大器
,

具有零漂小 98小时为满刻度的6 ? :
,

稳定性好等优点
,

可将 . 微安电流信

号转换方6 ≅≅ 毫伏电压信号
,

直接从

表头读数
,

也可接记录仪自动记录实

验曲线
。

电解池为高 Α 厘米内径/Β 厘

米的有机玻璃杯
。

工 作 电极 为 Α 厘

米
Χ

的黄金片
,

参考电极 为直径 乡毫

米的& 1
一
& 1 ;. 电极、 置于内含饱和氯

化钾
、
底部为垂熔玻璃的套管中

。

琉基棉管为内径 Α一 8毫米
,

长6 ≅≅ 图 6 仪器装置示意图

毫半车布的一端拉细的玻璃管
,
均匀地装入 ≅4 6克流基棉、
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Χ
4

试剂

铜标准贮备液 称取 ≅
4

Β ≅≅ 克金属铜 977
4

”? : 于小烧杯中
,

加入 Χ≅ 毫升 6 Δ 6 硝酸

溶液
,

加热溶解后
,

加入 6≅ 毫升 6 Δ 6 硫酸溶液并蒸发至冒白烟
,

冷却后
,

加蒸馏水溶解

定容至Β ≅≅ 毫升
。

此溶液每毫升含 6
4

≅≅ 毫克铜
。

其余稀溶液均取此溶液配制
。

电解液 今Α� 高纯盐酸 9北京化工厂出品 :

琉基稳制嚼 子户口瓶中依次加入分析纯硫代乙醇酸 Β≅ 毫升
,

乙酸醉/Β 毫升
,

乙酸

9/ Α ? : 6Α 毫升
,

浓硫酸 ≅
4

6Β 毫升及 蒸馏水 Β 毫升
,

充分摇匀
,

放入脱脂棉 6Β 克
,

浸泡

完全
,

加盖后移至 / Ε一/8 ℃ 的烘箱中放置 5一Β天
,

取出后用水洗至中性
,

摊于滤纸上
,

于5≅ ℃的烘箱中烘干
。

成品装入磨 口 瓶中并置于保干器内保存
。

/
4

实验方法 首先把仪器电路接通
,

预热 6Β 分钟
。

向电解池中加入 ΧΒ 毫升电解

液
,

将金电极和银
一

氯化银电极对置于 电解池中
,

使金 电极完全浸没于溶液中
,

在 外 加

电压 6 Β≅ 毫伏并不断搅拌下
,

待底电流稳

��‘ 日留黔岭

!
∀

# !
∀

∃ !
∀

% !
∀

& ∋
∀

! ∋
∀

#

加入 ( ) ∗ ∋∋ +最 ∗产 , +

图 # 测定铜的标准曲线

∗ ∋ + 直接取样测定 ∗ # + 通过琉基棉后测定

定后
,

逐次加入不同量的 ( )∗ 互 + 溶液
,

将测定的电压值与加入的 − ) ∗ 五 + 量绘制

标准曲线 ∗图 # + 。 当测定未知 ( ) 量的样

品时
,

即根据测得 电压值
,

查 其 标 准 曲

线
,

求得含 ( ) ∗ 亚 +量
。

卜
.
‘

件
、

将待测样品调至/ 0 %一 1 ,

放入下端与

琉基棉管相连的分液漏斗中
,

通过琉基棉

管
,

先用2
∀

!# 3 0 4 5 6 ‘

洗脱干扰离子
,

然

后用 43 0 ( 7解脱剂
,

解脱吸附在琉基棉上

的 ( ) ∗ 亚 + ,

将此液接收在∋! 毫 升容量瓶

中
,

稀至刻度
,

可直接进行测定
。

将通过

琉基棉的 ()∗ 亚 + 作标准曲线
,

结果与原

标准曲线基本相符
。

结 果 与 讨 论

∋
∀

支持电解质的选择 我们试用了2
∀

7 3 0
8 9 2 ‘ : #;3 < ( 7 = !

∀

%3 0 − > : #;3
< ( 7 =

!
∀

% 3 0 (7 等电解液
,

实验证明三种电解液都可采用
,

但在实验中选用 6
∀

%3 0 (7 为电

解液有二个原因
。

一是因为用琉基棉分离时
,

铜 的解脱液用 0 −>
,

这样使体系一致减少

底电流影响
。

另外
,

从3 < −> 浓度试验中可以看出
,

在 !
∀

% 3 0 −> 中加!
∀

! ? 一 ∋
∀

!≅ 3 <
−> 时

,

不能改善测( ) 的灵敏度
,

说明0 (7 单独可作 电解液而不用加3 <
(7

。

配制不同浓度0 −> 溶液
,

作为 电解液
,

在 ∋?! 毫伏外加 电压下
,

加入一定量的标准

()∗ 卫 +溶液
,

与所产生的扩散电流作曲线
,

结果见图 4
。

由图中可 以看出
,

当0 (7 浓度

为!
∀

∋
一

!
∀

& 3 时
,

有一个较宽的平台
,

我们在实验 中取!
∀

% 3 0 −>
,

因为此酸度正好和( )

的解脱浓度相一致
。

# ,

电流
一

电压曲线 为 了观察外加 电压与扩散电流关系
,

用1Α
一 ∋ 型伏安分析仪侧
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定了电流
一

电压关系
。

于电解液中加入一定量的( 09 . : 溶液
。

在不同的外加电压下
,

记

下其相对的扩散电流值
,

对应作函
,

从图 5 中可看出
,

电压在 Φ Χ ≅ ≅一 一 6 ≅≅ 毫伏时较

为合适
,

故选用 Φ 6 Β≅ 毫伏
。

 9日:叫Γ

Α

咔
��任 月哥伯卑

!
∀

∃ !
。

%

0(Β浓度 ∗ 3 +
‘十 , 减!! #! ! ! # ! ! 确。。 一 厢奋了乃

田 4 电解质0 6 浓度曲线

外加电压 ∗ Χ +

圈 ∃ 电流一电压曲线

4
∀

( )∗ > + 的解脱曲线 取一定量的( )∗ 五 +溶液∋! !微克
,

调至/ 0 %一1’ 以 # 毫

升 Δ 分的流速通过琉基棉管
。

然后用43 0 −> 解脱吸附在琉基棉上的( )∗ 亚 + 。 每次用 !
∀

#

毫升解脱剂通过筑基棉解脱 ( )∗ 五 + ,

接收流出液进行测定
,

解脱()∗ > + 量与解脱剂用

量的曲线见图 ? 。

从图中可看出
, 4 3 0 ( 7用 ∋

∀

与毫升能把 ( ) 全部解脱
,

在实验中我们

使用 # 毫升
。

!
∀

∃ !
∀

& 二
∀

# ∋
∀

% #
∀

!

娜班荆湘屯∗ 。 >+

口 ? ( ) ∗ 7 +解脱曲线

∃
∀

共存离子影响及其消除 测定 ∋ 微克

( ) ∗ Ε + 时
, ? ! !微克的( 2 , : 、 3 Φ

8 : 、

� 9 “: 、

( Γ 4 : 、

≅ , 8 ‘ 、

≅ Ε 8 : 、

Η < 8 : 、

( Ι ∃ : 、

ϑ 一 、

Η Γ 一 、

5 2 ‘“ :

及 ∋! !微克以上的8 Ε 8 : 、

( < “: 、

酚
、

9 − 3
Κ

不干扰测定
。

但是 ϑΙ 吕十 、

0 , 8 十 、

( Γ “十和3 6 Λ Κ

对测定有干扰
。

实验表明
,

采用琉基棉可将以上这些干扰

离子消除
,

当 ( ) 的水样中含有ϑ Ι “: 、

0 , “ : 、

− Γ , 十

和3 2 Λ 一
时

,

在控制 / 0下
,

将水样通过统

基棉
,

由于琉基棉对各种微量元素亲和能力不

同
, ( ) 8 十 、

ϑ Ι 4 十
和 0 , 8 十

被 吸 附
,

而 ( Γ 9 :

和

3 ! # 一

不 被吸附
,

这样首先将 ( Γ “ :

和3 2 Λ 一

分

∗∀气+以
:∀二Μ以璐

离掉
。

再根据离子吸附能力强弱
,

选择适当的洗 脱 剂
。

我 们 曾 用 0 (7
、

0 8 9 6
‘

洗脱

ϑΙ
’: ,

但多少对 ( ) 8 :

有些影响
。

根据ϑΙ ’十 和 0
4 5 2 ‘

能生成稳定络合物
,

因 此 选 用

0 4 / 2
=

作为ϑ Ι 4 :

的洗脱液
。

对0
Λ / 2

‘

浓度及用量进行试验
,
!

∀

! #一 ∋ 3 0 4 / 2 ‘

可将 ? !微

克ϑ Ι “十

全部洗脱
,
但0 。/ 2 、

浓度太大时
,
对( ) ∗ 兀 +吸附有影响 ∗表 ∋ + ,

所以控制0
4 / ! ∃

浓度为!
∀

!# 为宜
。
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衰 6 ) / <# ‘
浓度对 2 0 9 ! :的影响

洗 脱 Η 2 飞 ,

量 9 ,石: 对 ( 0 9 ! :影 响 9? :
浓 度 9� : 体 积 9Ι ”

ϑΝΕ八1,∋!ΕΕΟ>
∋∀∋

∀

!

6
。

?

!
。

∋

!
。

! ∃

!
。

! #

ΛΛ

∋! !

∋ ∗ +6

∋! !

∋! !

∋! !

?
∀

水样测定 取一定量水样 ∗含( ) 量 ∋一 ∋ !! 微克 + 调至 / 0 %一1 ,

放入下端
几

与疏

基棉 管 相 连 的分液漏斗中
,

以 会毫升 Δ 分流速使其通过装有!
∀

∋克筑基棉的管
,

待样品

流尽后
,

用洗耳球吹出管中的残留液
,

然后用∋ !毫升。
∀

!# 3 0 , 56
‘

洗脱ϑΙ 4 干干扰离子
。

最后加 # 毫升43 0 −> 流完后
,

再加约 & 毫升蒸馏水解脱( )∗ 止 + ,

接收在∋! 毫升容量瓶

内
,

稀至刻度
,

取 ∋ 毫升此样进行测定
。

在测定自来水等痕量( )∗ 亚 + 的水样哈 取? !!

毫升水样通过筑基棉管
,

进行富集
,

若含量高的电镀液等水样要适当进行稀释
。

对于含

∋ 微克− ) ∗ 。 +的水样
,

∋4 次测得的标准偏差为士 !
∀

4!
,

变异索数为>∀ , ;
,

方法韵回收

率和水样侧定结果分列于表 # 和表 4 。
Κ

Κ

衰 # 回 收 率 实 验

样 品含( ) ∗ 7 + 量印, Δ Π >+
〕

加入( ) ∗ 7 + 量 伽 , Δ Π >+ 侧得( ) ∗ 7 + 量 印, Δ Π >+ 回 收 率 ∗ ; 逐

ΘΡ
∀二

Ι
Σ>ΘΝ”八象6Τ

,∋ΛΛΛΛ

ΛΛ=Λ

!
。

?!

!
。

?!

!
。

? !

!
。

? !

Υ
。

! 1

ς
。

! !

∋
。

∋%

(
。

& !

裹 4 水样测定结果

侧得( ) ∗ ∋ + 量 印 , Δ Π Ω +

水 样 名 称 备 诈

本法结果 对 照方法 ∗ 极谱法 + 结果

某厂 废液∋ ∀

某厂 废液# ∀

某厂 电被液

电 镀 度 液

本所自来水

某地 自来水

∃ Α!

1! !

∋ ∋ 1

?
。

% %

! 。
! ! 4 #

!
。

! ! # ∃

?! !

∋ ∋?
每 个数据为侧定三

次的平均值

!
。 ! ! # 4
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