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微分脉冲极谱法测定煤灰
、

茶叶中镍

杨 运 发

9中国科学院长春应用化学研究所 :

要

本 文对微分脉冲极谱法 9; << : 侧定镍的各种条件进行了试验
,

用 ∃. ‘( . 沉淀分

离试样中大盆的铁
、

铝元素, 同时又可以作为支持 电解质进行镍的侧定
,

∃ &# , = 一 。
3  > ?

9”
3

+ ≅Α 人≅−& : 检侧下限达 Β ΒΧ
,

方法简单
、

快速
,

灵敏度较高
,

适于 自然界环境污染
物中镍的分析

。

用本法分析了煤灰
,

茶叶 中的镍
,

所得的数据与原子吸收光谱法 9+人/:

和感藕等离子体发射光谱法 9& −<: 的分析结果 基本一致
3

分析美国 ∃Δ/ �∀ � � 。

煤 飞灰

和 � Ε 4� 果叶标准参考物质 9/
3

∋
3

) : 得到的数据与其给的标准值 也墓本相符
3

目前我国能源的主要来源是靠燃煤获得的
,

由此而产生的大量烟尘和废渣严重地污

染了自然环境和有害于人们的身体健康
,

煤灰是主要污染物之一
,

其中镍对人的健康是

有密切的关系
,

因此在环境标准参考物质的研究中对其分析是很有必要的
3

近些年来
,

报导了用肘类等有机试剂与镍生成鳌合物的吸附富集伏安法测定了水
、

生物中的镍
「 ‘一 ”

3

用阳极溶出法测定了稀土氧化物中的镍
〔 � , ‘’

用示波极谱法测定了清

洗液中的镍
〔 ‘一 “’ 3

以上方法前者对较复杂的样品抗干扰能力差
,

后者灵敏度不高
,

微

分脉冲极谱由于灵敏度高适于研究低浓度情况下的金属络合物
,

用该法测定煤灰和茶叶

中的镍未见报导
。

本文对微分脉冲极谱测定镍的各种条件进行了研究
,

用氢氧化钱沉淀分离样品中大

量铁
、

铝元素
,

同时又可以作为支持电解质进行镍的测定
3

方法简单
、

快速
、

灵敏度较

高
,

检测下限达 << Χ 级
,

适于自然界环境污染物中镍的分析
3

本法分析结果 与 + + Φ 法

和&Γ <法的分析结果基本一致
3

用本法分析美国 ∃ Δ Φ� ∀ � �
3

和 � Ε 4� 标准参考物质 9/
3

∋
3

)
3

: 得的数据与其标准值基本相符
3

实 验 部 分

仪器与试荆

+ Φ 一

Η� 型微量金属分析装置 9 日本三菱化成工业株式会社制造 : 使用 ; << 部分
,

Ι Γϑ 悬汞电极为工作电极 9电极面积 �
3

>� Ι Ι
Κ

:
,

铂电极为对极
,

银
一

氯化银电极 9/ 1 Λ

Μ Γ2 : 为参比电极
3

实验中仪器参数脉冲电压 9△# : ΕΗ Ι ? ,

脉冲周期 9Ν: Η
3

�Ε
,

电压

扫描速度 Η Ι % Α
Φ ‘

记录纸速 � Η Η Ι Ι Α Ι ϑ7 ,
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镍离子标准溶液 称取 Η
3

� Η Η 纯度  
3

  Ο的金属镍溶解于 � Π Κ硝酸中
,

用蒸馏水稀

释到�叨Ι 2容量瓶内
,

摇匀
,

浓度为 �
3

的 Ι 舒 Ι 2 ∃ ϑ’ 卜
‘

逐级稀释使用
3

为

峨瓢篡广
氧化铰为

触
试剂

,

高”
、

氢‘酸
、

亚

礴卿呷呵
剂

,

水

实验步骤

取 Ε Ι 2含 Κ Η 1 Β Β Χ ∃ Θ 艺 ‘

的氢氧化钱
一

氯化按溶液 9Β . ≅
3

Ε左右: 于ΚΕ Ι 2玻璃烧杯 内
,

加入 Η
3

�  无水亚硫酸钠
,

摇晃烧杯至溶解后
,

将溶液倒入 电解池内
,

在 一 1
3

/ % 一一 �
3

4 ?

之间进行阴极扫描
,

记录镍的络合物峰电梳
。

实验结果

�
3

支持电解质的选择

比较了毗陡
一

盐酸毗咤和氢氧化铰
一

氯化按二种支持 电解质
,

毗咤
一

盐酸唯喧空白值

较高
, � Β Β Ι 以上浓度的镍峰有极大出现

,

若加入极大抑制剂灵敏度则大大降低
3

氢氧

化按
一

氯化按空白值很低
,

ΡΗ Β Β Ι 浓度的镍峰也不产生极大
,

测量浓度范围宽
,

因此选

用该溶液作支持电解质
。

Κ
3

氢氧化钱浓度对峰电流
、

峰电位的影响

当溶液为Η
3

&) 盐酸时
,

变化氢氧化钱浓度Η
3

�Ε ) 一。
3

4 >)
,

峰电流随氢氧化钱浓

度的增加而逐渐增高
,

当氢氧化钱1
3

4> )一Κ
3

 ∀) 时
,

峰电流不变
,

峰电位随氢氧化钱

浓度。
3

�Ε)一Κ
3

 > )之间变化而逐渐移负
3

见表 �
3

衰 � 氢氧化镶浓度对峰电流
、

峰电位的影响 裹 Κ 盐酸浓度对峰电流
、

蜂电位的影响
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盐酸浓度对峰电流
、

峰电位的影响

当溶液为 Η
3

4 ) 氢氧化按时
,

盐酸浓度在 。
3

&) 一 1
3

Ω) 之间变化
,

蜂龟流基本不

变
,

但蜂电位逐渐向正移
3

见表 Κ
3

>
3

Β. 值对峰电流
、

峰电位的影响

当溶液的 Β.在 4
3

Ε一 
3

Ε时
,

峰电流随Β. 的增高而增高
,

这是由于 ∃ϑ
3 十

和∃才形成

的 ∃ ϑ9∃ . 。

:着
Ξ

络合物逐渐完全的原因
3

峰电位随Β . 的变化而线性变化
,

证明氢离子参

加了反应
3

见图 �
3

Ε
。

亚硫酸钠对峰电流的影响

在溶液中加入亚硫酸钠的量低于Η
3

Κ  时
,

氧峰有干扰
,

加入 Η
3

Κ一 Η
3

∀  时氧峰消失
,

一般加入 Η3 � 即可
3

∀
3

扫描电压速度对峰电流的影响

使扫描电压速度在 �Η 一” Ι ? Α
Φ之间变化时

,

峰电流不变
3

见表 �
3

4
3

脉冲电压对峰电流的影响

峰电流随脉冲电压 9△# : �Η 一 �ΗΗ Ι ? 变化而逐渐增高
,

此小时￡
<

亦小 , △#大
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表 � 扫描电压速度对峰电流的影响
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△6 #∃ % (

京7 #拌∗ (

脉冲电压对峰电流的影响
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7 Χ 值对峰电流
、

∀−
一

− ∀∀
4

−

时 ) ,
亦大但峰形变宽分辨率差

,

一般选用

Δ2∃ % 为佳
。

见表 5
。

:
4

共存离子对峰电流的影响

当 ∀ 抖Ε Φ ) ’Γ

存在时
,

实验表明/ −− 倍

的锌
、

铜
、

镐
、

银
、

铬
、

锰不干扰测定
,

/−倍的钒
、 .倍的钻不干扰测定

, . −− 倍的

铁
、

铝生成的氢氧化物沉淀在溶液中不干

扰测定
4

见表 .
4

Η铭叫、切叫
·

二Ι匕诸

# ? ( 7Χ 与‘, 关系
,

睦 电位的影响
# / ( 7 Χ 与6 , 关系

表 . 共存离子对峰电流的影响
+

共存离子
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# 7 Ε (
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∗ 6 Δ Ο∃ %
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3
4

浓度与峰电流的关系

Υ≅ , Γ

∗ ∀ ,
Γ

% Δ Γ

镍离子浓度 Π 27 7 Ρ一工Ο7 7 ∃ 与峰电流呈良好的线性关系
4

见图 /
4

样 品 分 析

在氢氧化铁
一

氯化钱溶液中Υ ≅ ’ Γ 、

∗ !’ 十由于形成Υ ≅ # Ο Χ ( 。和∗ !#2 Χ ( ,
沉淀

,

使得样

品中大量的Υ ≅ , Γ 、

∗ Π ‘十从溶液中分离出来
,

而Φ ) ’十则由于形成 Φ ) # Φ Χ , (孟
十

络合物而留

在溶液中
,

从而起到分离共存离子的作用
,

同时又可以直接进嘴于测定
4 、

试验了不同量氢

氧化钱时产生的Υ ≅ # 2 Χ ( Τ 、

∗ ! #2 Χ ( 。沉淀对Φ ) ’Γ

的影响
,

从表 9 中可以看出 Φ Χ ς 2 Χ 徽
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ΦΧ ‘2 Χ #功Ρ

加入Υ≅
, 备 # ∃ Ε (

加人∗ 7 于
#吨 (

沉淀前加入凡量 # “Ε(

沉淀后攫得机量 # 牡幼

偏 差

−
。

.

∀ −

∀ −

/
。

2

2
。 ∀

一 ∀
。

3

只要在 / ∃ Ψ以上
, Υ ≅ ’ 十

∗ ∀ , 十 、

即可沉淀完全不影响Φ ) ϑ Γ

的测定
4

∀
4

煤灰的分析

称取经Β Τ
2

。

干燥器干燥过的煤灰 −
4

∀ −− 一 −
4

/ − −3 于聚四氟乙烯柑锅内
,

加入 含二!

Χ Ζ! Ο ‘、 , 械 Χ Φ 2 。、 , ∃ ! !5Υ 后盖上盖子加热至完全消化
,

取下盖子加热蒸至近干
,

,

加入 ∀ ‘ ΧΚ! Ο ς

蒸干
,

加入 ∀ ∃ ! Χ ΚΠ 蒸近干再加入 . ∃ ! ∀ Ν Χ Κ Ψ溶解残旗
,

用水

稀释至 ∀合时 容量瓶内
,

摇匀
4

取 . ∃ !样液于 / . ∃ !烧杯内
,

边摇动溶液边 滴 加 ϑ ∃ !

Φ Χ
‘

旅
,

最后用水稀释至 ∀ Ο∃ !,

离心
,

取. ∃ !清液于电解池内进行测定
,

标准加入法

定量
4

分析结果见表 >
4

/
4

茶叶的分析

称取经: .
”

土 .℃烘干 ϑ [ 在干燥器中冷却半小时的样品 −
4

. −− 一∀
4

− − − 3 于,− 毗石英
增祸内

,

置于马弗炉中/ .− ℃碳化半小时
,

冒完烟后升温至 5 . −℃灰化 , [ ,

冷却
, 取出

增祸加入 、毗 Χ Φ 2 Τ 、

∀ ∃ ! Χ Ζ! Ο ‘

蒸至近干
,

加入 !∃ ! ∀ Ν Χ Ζ! 溶解残渣后加 / 伯)水
,

边摇动溶液边滴加 ∀ ∃ ! Φ Χ
‘Ο Χ ,

用水稀释至 ∀ − ∃ !, 离心
,

取 . ∃ !清液于电鲜他内进
行测定

,

标准加入法定量
。

分析结果见表 >
4

,
4

样品的标准加入回收实验

煤灰中Φ )的回收率在:: 一∀ −, ∴
,

茶叶中Φ) 的回收率在3− 一∀− / ∴
4

5
4

不同方法的分析结果与本法的分析结果对照见表 >
4

表 了 环境样品中镍的分析结果

茶 叶 茶树叶
Φ
鑫飞灰!≅ , , 。 孟赫

,

准一∀4标一本法

鹦
一竺一

∀/ 了 ∀ ∀
−

5

Β
Η
洲Κ∀>

一一

样 品

方法

煤 灰

本法 ∗∗ Δ

分析结果
#ΒΒ也(

. 5 4 ∀土 ∀
。

县份 . . 4 , ’ > 。 >士−
4

5衬

苍 琦次分析结果的平均值及标准偏差
‘丢 : 次分析结果的平均值及标准偏差

东文经江尔康研究员审阅
,

在此表示感谢
4
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