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实验结果
,

A
s 十“
浓度与峰电流表示的高度基本是呈线性的

。

( 图 5 )

5 . 干扰元素与峰电流的关系
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十
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、

硫脉
、

水杨酸
·

….’等)
,

但试验都失败
,

最后决定采用还原蒸馏法来分离干扰元素
。
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.

标准砷的回收率试验

取标准砷溶液一定量
,

经硝化后
,

蒸馏液的回收率可达 99 一109 % 之间

根据以上性能试验
,

测定条件应选择
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测 定 方 法
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鹏将河
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海产品用水洗净
,

再用量蒸水冲洗
、

淋干
、

切碎
,

置湿样于
_
结 晶皿

,
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内
,

在 108 ℃ 时鼓风脱水
、
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,
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。
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管中加入

电解杯中
,

热蒸馏
,

在

3. 样品蒸馏液的测定
-

将以上定容蒸馏液插入金电极
、

铂电极和参比电极的三系统电极
,

由 于
一

A
尹

‘

在金电极

上电积形成金属互化物川
,

其反应式为
: 一

-
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电积
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e +
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_

A
u

溶出

用 Sv A 一2型伏安仪
,

预置电积电位 一 0
.
3 V (1 m o l八K CI A g/A gCI ) 静止电积 Zm in

,

静止 305
,

以 0 .5V /c m 扫描速度开始溶出扫猫
。

记录阳极溶出峰的峰高
。

4

·

空白试剂峰电流的扣件
在蒸馏管中移入 已硝化发烟的浓硫酸液 (未加 A S”

+
离子 )

,

加入 浓盐 酸 7
.0m l和 15 %

T ic 13溶液 2.Om l, 封闭加热蒸馏管
,

用以上相同方法在冰浴中接收蒸馏液
,

用重蒸水 定 容

蒸馏液
,

以三电极系统测定空 白试剂中A
s”+ 的阳极溶出峰的峰高

。

定量计算时
,

样品中 A
s”干 的峰电流的峰高应扣除空 白试剂中 A

s”十峰电流的峰高
。

四
、

结 果 和 讨 论

用标准溶液加入 法测得样品中含 A 尹
干

量的结果如 下
:

准确称取处理粉样 o
。

1 。。0 9
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丽赢毓
L
厂礁奄赫;赢

)一 ‘一
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’

一~

霹誓夏几石漏
一 ~

为了提高实验的准确性
,

减少误差
,

必须注意以下几点
:

1) 蒸馏装置的导管应采用聚四 氟乙稀管
,

不能使用橡皮管
,

防止硫与砷的作用
;

2) 金电极表面的光洁度与响应值的灵敏度对实验有很大的影响
,

应及时注意对电 极 表

面的处理
。
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