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二乙基二硫代氨基 甲酸银比色测定砷的方法t‘]系在碘化钾和氯化亚锡存在下
,

用金属锌

将砷还原为砷化氢
,

它与二乙基二硫代氨基甲酸银毗吮溶液反应
,

生成红 色胶状银
,

以此进

行比色测定砷
。

此法具有较高的选择性和灵敏度
,

故广泛用于痕量砷的测定
,

但其缺点是使

用具有恶臭和毒性的毗咤
。

为了克服此缺点
,

近三十多年来
,

有很多人从事毗吮代用品的研

究
,

先后试验过几十种有机碱
,

其 中效果较好的有马钱子碱【’]
、

麻黄素 t“ ]
、

三乙胺〔‘ J和三乙醇

胺[ ‘J等的氯仿溶液
,

它们的灵敏度均不如咄咤
,

但无恶臭
,

不过马钱子碱毒性较大
,

三乙胺

仍有臭味
,

而三乙醇胺 一氯仿吸收液不够稳定
。

我们发现二苯肌的氯仿溶液也有 和 毗 咤 相

同的作用
。

实验证明
:

用二乙基二硫代氨基甲酸银 一 二苯肌 一 氯仿系统为吸收溶液
,

其灵敏

度虽不如用毗咤
,

但比上述几种代用品为高
,

且具有无臭无毒
、

配制方便的优点
。

我们探讨

了有关条件
,

提出一个用二苯肌一氯仿代替毗吮的二乙基二硫代氨基 甲酸银比色测定 砷的方

法
,

业用于水中痕量砷的测定
,

取得满意的结果
。
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仪器装置

砷化氢发生器 ( 见图 1 ) ,

分光光度计 ( 7 21 型 )
。

试剂
1

、

无砷锌粒
。

2
、

碘化钾溶液 15 %
。

3
、

氯化亚锡溶液 40 % 称 40 克氯化
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O ) }容于 4 0 毫升浓盐酸

加水至 1 00 毫升
,

加入数粒 金 属 锡 保
图 1 砷化氢发生装置

4
、

醋酸铅棉花
:
将 10 克脱脂棉 花 浸

1一发生瓶 (1 o om l维形烧瓶 ) 2一醋酸沿棉花
3一吸收管 4一吸收液
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五
、

条件试验

1
、

二笨脆浓度的选择

分别取含 10 微克和 20 微克砷的标准溶液于八个发生瓶 中
,

用 含 有 0
.

5 %
、

1
.

0 %
、

1
.

5 % 和 2
.

0 % 二苯孤的银盐 一 氯仿溶液为吸收液
,

分别按上述方法测定反应后 吸收液的 吸

光度
,

业作图如下 (见图 3 )
。

竣
。,

光“

度

二 欢 孤 浓 度 吸协)

图 3 二苯肌浓度对吸光度的影响
1一2 0微克砷 2一10 微克砷

由图可见反应后吸收液的吸光度随二苯肌的浓度增加而有所增加
。

但实验中发现二苯肌

的浓度在 。
.

5 % 以上时
,

在吸收过程中
,

在导气管末端会出现少量白色沉淀
,

它有时会吸留

少量红色胶状银
。

因此我们选择加人 。
.

5 % 的二苯肌
。

2
、

丙酮的影响

为了消除上述的白色沉淀的影响
,

我们在吸收液中加人少量醇
、

酮和醋类等有机溶剂
,

发现加人丙酮能减少白色沉淀的出现
,

业可使反应后吸收液的吸光度略有增加
。

我们在含有

0
.

5 % 二 苯肌吸收液中加人不同量的丙酮
,

然后按上述方法测定其反应后的吸光度
,

业作图

如 下 (见图 4 )
,

由图可见加人 20 % 丙酮效果较好、
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图 4 丙洞加人量对吸光度的影响

3
、

吸收液吸收效率的试验

我们在吸收管的排气 口
。

处串联一支盛有同样的吸收液的吸收管
,

然后用含 10 微 克 砷

压
上. _
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的溶液按上法进行反应
,

业测定第二支吸收管中吸收液的吸光度
,

发现其吸光度没有增加
,

因此可证 明上述吸收液的吸收效果很好
。

4
、

红色胶状银的稳定情况

取含 10 微克砷溶液按上述方法进行实验
,

业每隔 10 分钟测定反应后吸收液的吸光度
,

业作图如下 (见图 5 )
,

由图可见红色吸收液吸光度在一小时内保持不变
。
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图 5 吸收液颜色的稳定性

六
、

工作曲线的制作

在六个反应瓶中分别加人 。
.

0
、

2
.

5
、

5
.

。、 10
.

0
、

15
.

0 和 2 0
.

。微克砷的标准 溶 液
。

另

在六支吸收管中各加人 5
.

0 毫升银盐一二苯肌一丙 酮一氯仿吸收液
,

然后按上述方法进行反

应
,

测定相应 的吸光度
,

业作如下工作曲线图 (见图 6 )
,

由图可见
,

上述方法适用于测定

O一25 微克砷
。

吸光度

卜卜
:、
‘

:
L
一一Les�1-

砷
图 6 工 作
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