
于含氰废水的普查效果良好
。

六
、

结 论 和 讨 论

1. 用 Ag l一 Ag : S沉淀制备的氰离子选择性电极性能 良好
,

在 0
.

1 M K N O
。

介质中
,

相对于一般的阴离子如 lC
一 、

F
一 、

A c 一 、

C O万
、

5 0 蔺
、

P O盲等的选择性常数小于 1 0 “ ` ,

不干

扰氰的测定
。

而 I
一

和 S
一

的干扰可用适当方法消除
。

将其用于污染土壤和工业废水中氰

的测定
,

结果和硝酸银容量法及比色法一致
,

且测定范围宽
,

操作简便
。

2
.

土壤中氰的测定
,

可在 p H 4一 5 时加入醋酸锌或硝酸锌加热蒸馏分离后测定
。

曾

用 H
2
5 0

4

一 E D T A 蒸馏法〔的以测全氰
,

但此时重金属硫化物分解
,

需除 S
一

致使操作繁

锁
。

快速测定污染土壤中的氰可采用样品加入标准浸提法
,

求得与未加标准氰的浸提液

电位值之差
,

用已知添加法计算氰的含量
。

此法结果虽稍偏低
,

但在碱性条件下浸提
,

重

金属硫化物无害
,

且不需蒸馏
,

操作简便
,

适于野外测定
。

.3 浸取法 A 与蒸馏法相差较大
,

疑因土壤胶体强烈吸附所致
。

而在浸取法 B 中
,

加

入样品里的标准氰经受同样的作用
,

和体系达到平衡
,

结果可与蒸馏法接近
。

但平衡非

瞬时能完成
,

因而结果仍有偏低现象
。
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土 壤 全 钾 的 测

—
四苯硼酸钾光 电比浊法

定

焦云飞 蔡琴芳 许世国 杨长府

( 贵 阳 师 范 学 院 )

应用四苯硼酸钾光电比浊法测定钾的含量
,

过去已有报导
。

由于工作需要
,

我们在应

用四苯硼酸钾光 电比浊法测定土壤中全钾含量方面进行了一些探索
。

本法是在 p H 值相

当于 9一 11 的条件下
,

钾离子与四苯硼酸钠反应生成四苯硼酸钾沉淀 c1,
“ , ” 〕 ,

其浊度与钾

含量在一定范围内成正比例关系
。

在比浊操作中
,

为提高测定结果的准确度
,

采用 E D T A

消除汞
、

铜等重金属离子的干扰
,

用甲醛消除按离子的干扰
。
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一
、

主 要 试 制

1
`

2% 四苯硼酸钠溶液 称取测血钾专用或 R A级四苯硼酸钠 2克溶于 10 。 毫升水

中
,

用 o
.

ZN N a O H 溶液调至 p H 为 9 左右
,

加 A I ( O H )
3 0

.

5 克搅拌约一分钟后过滤 (如

不加 A 1( 0 H )
3 ,

则溶液需放置 24 小时后过滤 )至澄清
。

2
.

5% E O T A溶液 称取 5 克 E D T A 及 2 克 N a O H 溶于 10 0 毫升水中
。

二
、

工 作 曲 线 的 制 备

1
.

准确称取烘干的 G R 级 K C I 1
.

5 83 克配制成每毫升含有 l o p p m 的 K
Z
O 标准溶

液
,

分别准确吸取此溶液 1
,

2
,

3
,

4
,

5
,

6 , 7
,

8
,

9
,

10 毫升于 10 支干燥的 25 毫升比色管中
,

然后依次准确加入各比色管中 3 毫升四苯硼酸钠溶液
,

1 毫升 E D T A 溶液
,

i 毫升 37 %

的甲醛溶液
,

摇匀
,

再稀释至刻度摇匀
。

10 分钟后在 72 型光 电分光光度计上用 2 x l厘米的

比色皿进行比浊
。

四苯硼酸钾胶体比较稳定
,

在一小时左右其光密度基本不变
。

此外还应

按上述操作 ( 除不加 K
:
O 标准溶液外 )做一参比溶液

。

如此便得到含 K
:
O 。一 10 Op p m 的

标准系列
。

最后 以比浊液的 K
:
O 含量为横座标

,

光密度读数为纵座标绘制出工作曲线
。

2
.

四苯硼酸 钾的吸收光谱经多次测定
,

大致相同
,

且吸收光谱变化幅度不大
。

吸收

峰在波长 44 0一 4 50 m 产左右
,

如图 1所示
。

我们在测定中选用 4 40 m 产的波长 〔4〕 。
,

3
.

工作曲线
,

经过多次实验
,

我们发现溶液中 K
:
O 含量在 7 0 p p m 以下的范围内时

,

四苯硼酸钾的光密度与 K
:
0 含量成线性关系较为理想

; 如 K
Z
O 含量在 7 o p p m 以上时

,

则光密度偏低
,

不与 K
Z
O 含量成线性关系 (图 2 )

。
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图 1 四苯硼酸钾吸收曲线

K Z O 含量 ( P户饥 )

图 2 四苯硼酸钾光电比浊法工作曲线

三
、

分 析 步 骤 及 计 算 结 果

1
.

称取 。
.

1 0 0 0 克左右已烘干的土样
,

再称取 2
.

5 克 N a O H 固体
,

先将其三分之一

左右放在银增竭底部
,

将土样放于柑涡内的 N a O H 上
,

把剩余的N a O H 复盖在土样上
。

在

80 。一 1 0 0 0 瓦电炉上加一火泥圈或瓷环
,

将银增涡置于其中加热
,

自N a O H 溶融起 20 一 30



分钟后取下冷却
。

将银柑涡放入一烧杯中
,

用近沸的蒸馏水溶解溶融物并洗净琳涡
。

在

所得溶液中滴加浓 H CI 至酸性
,

加热煮沸除去 C O
:

(此时溶液应清澈透明 )
。

取下冷却

后先用 2 N N a O H 溶液中和过量的 H CI
,

再用 O
.

ZN N a O H 溶液调 p H 至 g一 n 间
,

使

R
:
O

。

沉淀完全
,

然后将溶液与沉淀物一并转移至 1 00 毫升溶量瓶中
,

洗涤烧杯数次后稀

释至近刻度摇匀
,

再调 p H 至 9一 1 1 ,

最后稀释至刻度
。

把此溶液过滤于烧杯中
,

初滤液

洗涤烧杯两次弃之再接滤液
;准确吸取滤液 2 毫升 (视土样中含钾量多少而适当增减吸取

量 )于 25 毫升比色管中
。

以下按工作 曲线的操作步骤进行
。

同时按上述操作做空白实验
。

2
.

将所测出的光密度在工作曲线上查出相应的 K
:
O 含量后

,

按下式计算结果
。

K : O % 二
p P m 火 1 0

一 6

W

_

V
, . 。 `

X , 面万 K I U甘
V 2

式中
: p p 血 为从工作曲线上查出的 K * O p p m 数 ;

W为土样的重量 (克 ) ;

V l
为样品制备成试液的体积 (毫升 ) ;

V :
为吸取试液进行比浊的体积 (毫升 )

。

四
、

方 法 的 考 查

1
.

本法与火焰光度法的结果比较 (表 1)
,

以及在土样溶液中加入标准溶液后测定回收

率所得的结果 (表 2)
,

表明本法的准确度与火焰光度法接近
,

回收率一般在95 一 1 05 % 之间
。

表 1 与 火 焰 光 度 法 结 果 比 较 ( K ZO % )
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* 系中国 科学院贵阳地球化学研究所提供的数据
。

表 2 回 收 试 验 结 果
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