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1  试样预处理

试样预处理是分析测试的重要环节,如果处理

不当,带来的误差可能要远远大于测量的误差。

111  水样
11111  水样消解的前提

今发现,具有下述特征之一的水样均应消解:

( 1)浊度较高; ( 2)有明显的颜色; ( 3)透明度较低;

( 4)有较多的悬浮物。对于较清洁的水样, 一般可

以直接进行测定,如果加标回收率或平行样测定的

精密度不在要求范围之内,或者出现其他的异常现

象,则应考虑消解。

11112  消解过程

硝酸的沸点较低,为 83 e 。水样煮沸后,瓶内

看不到白色烟雾, 白色烟雾只从瓶口往外冒, 这是

氮氧化物和水蒸气的混合物。当近于只剩下硫酸

时,液面上的气泡越来越小,以至于没有气泡,同时

瓶内开始出现三氧化硫白色烟雾(只在瓶内盘旋)。

应在接近出现三氧化硫白色烟雾时立即取下发生

瓶, (同时最好关闭电炉) ,冷却后,小心加入 25 mL

水,打开电炉,慢慢升温, 这样可防止水样因突然受

热而暴沸。加热至接近产生三氧化硫烟雾,取下发

生瓶, 冷却后用水冲洗瓶内侧, 将水样稀释至

50 mL 进行测定。

11113  防止溶液变黑

文献[ 1]指出: / 在加硝酸破坏有机物的过程

中,勿使溶液变黑,否则砷可能有损失。0这种现象

很少发生,在个别水样中可能遇到。溶液变黑估计

与有机物的炭化有关。可采取以下方法防止溶液

变黑, 即重新取样消解, 在溶液体积比变黑时约多

5 mL时取下发生瓶, 放冷, 加浓硝酸5 mL和水

10 mL, 再按原方法操作,即可。

112  底质

称取样品 01200 0 g~ 11000 g 于 150 mL 锥形

瓶中, 加 9 mol/ L 硫酸 7 mL, 浓硝酸 10 mL,高氯

酸 2 mL,置电热板上加热分解, 破坏有机物(若试

液颜色变深, 应及时补加硝酸) ,蒸至高氯酸冒浓白

烟。取下放冷,用水冲洗瓶壁,再加热至冒浓白烟,

以驱尽硝酸,取下锥形瓶, 瓶底仅剩下少量白色残

渣(若有黑色颗粒物应补加硝酸继续消解) ,加水至

50 mL。

注意:必须驱尽硝酸,否则因硝酸浓度过高, 在

加入碘化钾溶液后溶液会变为红色,同时瓶内产生

氮氧化物棕色烟雾, 吸收液变为浅绿色, 对测定有

严重干扰。

2  测量操作

211  导气管尖端和吸收管底部的距离

文献[ 2]提出: /导气管的毛细管口尽量接触或
接近吸收管底部,使反应瓶里产生的气体在吸收管

底部被分散成小气泡,有利于提高吸收效率。0今在

试验中也发现了这个现象,原以为这样做能增大与

吸收液的接触表面积, 会提高吸收效率, 但实验结

果表明, 可能并非如此。取 10100 mL 砷使用液,

用这方法做平行样, 其平均吸光值为 01238; 用文
献[ 1]的方法操作,其平均吸光值为 01243。两者
的相对误差约为 2%, 前者吸光值还小一些。其原

因可能是: 尽管气泡较大, 但砷化氢的扩散速度已

足够快, 吸收效率已很高,再减小气泡体积、增加气

泡个数已没有意义。

212  高温季节的反应

文献[ 1]指出: /夏季高温季节,还原反应剧烈,

可适当减少浓硫酸的用量,或将砷化氢发生瓶放入

冷水浴中, 使反应缓慢。0反应剧烈, 一是降低了吸

收液的吸收效率, 二是可能引起一些副反应的发

生, 吸光值降低。浓硫酸的用量 (下转第 38页)
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2  制作电气和电子线路图

211  电气和电子元器件的制作

电气和电子元器件的制作好坏直接影响着线

路图的制作。在制作电子元器件时应尽量使用/自

选图形/多边形0的功能(点击/插入/图片/自选图

形0菜单, 弹出浮动工具栏,给制作线路图带来很大

方便) ,这比/自选图形/直线0功能制作的元器件更
具优点。因为/多边形0制作的元器件本身是一个

整体,它可以任意放大、缩小, 整体左右、上下移动,

在整体电路的组合后再分解, 不像用/直线0制作出
来的电子元器件会变得/ 四分五裂0。这便于对整

个线路图的制作、调整和修改。

21111  变压器的制作

变压器的制作最好用/自选图形/多边形0。首
先点击/多边形0按钮, 待/ + 0字光标出现后, 松开

鼠标左键,然后画线,要注意画变压器线圈时,由于

鼠标很难画好圆弧, 因此可采用画波浪线的形式,

作为简易电路制图效果是一样的。

21112  三极管的制作

三极管的制作同样用/ 多边形0制作较好。点

击/多边形0按钮,待/ + 0字光标出现后, 松开鼠标

左键,先画三极管的基极,再画集电极, 最后画发射

集。要特别注意,三极管是一/笔0画下来的。集电

极和竖线至少是两条直线重合在一起的。然后单

击鼠标左键选中三极管, 单击右键,点击/设置自选

图形格式/颜色和线条0中的/后端形状0,选择/ y0

并调整好三极管的大小。

21113  可变电阻和连接点的制作
点击/自选图形/多边形0,从画电阻的引脚着

手, 将电阻一/笔0画完至画点箭头。要注意电阻至

少有一条线、半个方框是重复的, 然后点击/自选图

形/线条/单箭头0选取箭头, 并调整好电阻的大小。

至于线与线的连接点,可以点击/自选图形/椭圆0,

单击/设置自选图形格式/大小0,将高度与宽度设

定为 011 cm,并在/颜色和线条0中单击/颜色0, 填
充/黑色0,并将此/墨点0移至所需处。

212  设置元件在电路中的位置

根据元件在电路中的位置,将画好的元件摆放

好,用/多边形0连接, 根据实际情况设置元件管脚

和电路的相交点, 如空心和实心,按连接点的制作

法制作。对于某些元件的管脚稍长或稍短,可右击

鼠标右键,选择/设置自选图形格式/大小0对元件

进行调整。另外,对于同一种元件可建立不同规格

的元件库,随时调用,以适应复杂电路的应用。

213  电气和电子线路图的组合和调整

电路元件连接完毕后,单击鼠标左键, 在各元

件附近插入相应的元件序号, 并选择字型、字号。

然后单击鼠标左键,选中元件,利用上、下、左、右功

能键,将整个电路组合在一起。
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也会影响吸光值。因此,其用量应保持一致, 比如

同为 315 mL 或 310 mL。值得注意的是, 由于操

作条件发生了较大的变化,不能使用平时的校准曲

线,必须在同样的操作条件下重新绘制, 否则会带

来不容忽视的系统误差。

213  反应装置的一致性
实验表明, 反应瓶、导气管和吸收瓶的形状和

大小对测试结果有影响。因此,应尽量使用形状和

大小一致的反应装置。要检查反应瓶和导气管的

配套性,磨口部位密合要好。可在反应瓶和导气管

上都贴上标签, 分别写上相应的编号, 便于配套

使用。

214  测定波长

文献[ 1]规定在 510 nm 波长处测定吸光值,而

文献[ 3]规定在 530 nm 波长处测定。取 1010 mL 标

准使用液进行操作, 在 510 nm 波长处的吸光值为

01247,在 530 nm 处的吸光值为 01231,前者比后者
高 619%。建议在 510 nm 波长处测定吸光值。
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