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水质 痕量砷的测定

硼氢化钾!硝酸银分光光度法
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= 主题内容与适用范围

本标准规定了用新银盐分光光度法测定地面水F地下水和饮用水中痕量砷G取 HIJKL试料

MNJJKL吸收液G用 OJKK比色皿G本方法最低检出浓度为 JNPQR;LG测定上限为 OHQR;LS

C 原理

硼氢化钾T或硼氢化钠U在酸性溶液中产生新生态的氢G将试料中砷转变为砷代氢F用硝酸!硝酸银

!聚乙烯醇!乙醇溶液为吸收液G将其中银离子还原成单质银G使溶液呈黄色G在 PJJVK处测量吸光
度S
化学反应式如下W
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d 试剂

本标准所用试剂G除特殊规定外G均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等
纯度的水S
dN= 二甲基甲酰胺 TYe\f TeYMUHUS
dNC 乙醇胺 TeHYgf\US
dNd 硫酸钠 TfhHi\PUG无水S
dNj 硫酸氢钾 TkYi\PUG固体S
dND 抗坏血酸 TebY]\bUG固体S
dNl 硫脲 TfYHUHeiUG固体S
dNE 酒石酸 TePYb\bUG固体S
dNA 硝酸银 T‘Rf\MUG固体S
dN> 三氧化二砷 T‘aH\MUG固体S
dN=? 硼氢化钾 TkXYPUG固体S
dN== 氯化钠 TfhemUG固体S
dN=C 乙醇 TeYMeYH\YUG无水或 nIoS
dN=d 硝酸 TYf\MUGpqONPJR;KLS
dN=j 盐酸 TYemUGpqONOnR;KLS
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!"#$ 高氯酸 %&’()*+,-./-012
!"#3 氨水 %4&56&0)+,7872
!"#9 硫酸 %&0:)*+,7;<(=>2
!"#? 硫酸 %&0:)*+,."@;<(=>2
!"#A 盐酸 %&’(+,."@;<(=>2
!"BC 氢氧化钠 %4D)&+,0..E=>2
!"B# 碘化钾 %FG+,7@.E=>2
!"BB 乙酸铅 %HI%JK+0+,7..E=>2
!"B! 聚乙烯醇 %%’0&*)+L+,0E=>M称取 ."0E聚乙烯醇 %平均聚合度为 7-@.N@.+于 7@.;>烧
杯中,加 7..;>水,在不断搅拌下加热至全溶,盖上表面皿微沸 7.;OP,冷却后,贮于玻璃瓶中,此
溶液可稳定一星期2
!"BQ 硫酸R酒石酸溶液M于 *..;>硫酸溶液中 %5"7S+加入 T.E酒石酸 %5"-+,溶解后即可使用2
!"B$ 硝酸R硝酸银溶液M称取 0".*E硝酸银 %5"S+,于 7..;>烧杯中,用少量水溶解,加入 @;>
硝酸 %5"75+,用水稀释至 0@.;>,摇匀,于棕色瓶中保存2
!"B3 砷化氢吸收液M取硝酸R硝酸银 %5"0@+溶液U聚乙烯醇 %5"05+溶液U乙醇 %5"70+,按 78
780比例混合,充分摇匀后使用,用时现配2如果出现混浊,将此液放入 -.V左右的水中,待透明后
取出,冷却后使用2
!"B9 二甲基甲酰胺混合液 %简称 WXY混合液+M取二甲基甲酰胺 %5"7+U乙醇胺 %5"0+,按 Z87
%[78[0+比例混合,贮于棕色玻璃瓶中,在低温下可保存 5.天左右2
!"B? 硫酸钠R硫酸氢钾混合粉M取硫酸钠 %5"5+和硫酸氢钾 %5"*+,按 Z87比例混合,并用研钵
研细后使用2
!"BA 乙酸铅棉的制备M将 7.E医用脱脂棉浸入 7..;>乙酸铅溶液 %5"00+中,半小时后取出,在
室温下自然晾干,贮于广口瓶中2
!"!C 硼氢化钾片的制备M硼氢化钾 %5"7.+与氯化钠 %5"77+以 78@之比混合,充分混匀后,以 0
/@\=K;0的压力,压成直径为 7"0K;,重 7"@E的片剂2
!"!# 砷标准溶液,7"..;E=;>M称取已于 77.V烘 0]的三氧化二砷 %5"Z+."750.E,溶于 0;>
氢氧化钠溶液 %5"0.+中,加入 7.;>硫酸 %5"7-+,转入 7..;>容量瓶中,用水稀释到刻度,于低
温下保存2
!"!B 砷标准溶液,7. Ê=;>M取 7"..;>砷标准溶液 %5"57+,于 7..;>容量瓶中,用水稀释到刻
度,摇匀2
!"!! 砷标准使用液,7".. Ê=;>M取 7"..;>砷标准溶液 %5"50+于 7..;>容量瓶中,用水稀释
到刻度,摇匀,用时现配2
注意M三氧化二砷为剧毒,用时小心2

Q 仪器

Q"# 一般实验室用仪器和以下仪器2
Q"B 分光光度计,带 7.;;比色皿2
Q"! 砷化氢发生装置,如图 7所示2
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