
第
!

卷第
"

期

#$"!

年
!

月 !!!!!

中国无机分析化学
%&'()*)+,-.(/0,12(,.

3

/('45(/0

6

7'4/0%&)8'*7.

6

!!!!!

9,0:!

!

;,:"

@$

!

@!

!"#

!

$%&'()(

"

*

+#,,-+.%(/0$%'/&.%$'&%$&%$$

修饰铂电极
F

示波双电位滴定法测定
(̂

#

4

$

齐同喜

!山东理工大学 化学工程学院 山东 淄博
#@@$=E

#

摘
!

要
!

制备了锌修饰铂电极!建立了一种新的测定
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%的示波双电位滴定法"在六次甲基四胺溶
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利用示波器屏幕上荧光点的显著最大位移指示滴定终点"在
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围内!
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%的回收率为
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"该修饰电极具有良好的稳定性和重现性!对
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%溶液连续
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次测定!所得终点电位值均在
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左右!其相对标准偏差$
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%为
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"用来测定含锌的实际样品!其结果与指示剂法测定的值基本一致"
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前言

锌是工业上广泛应用的金属元素之一!由于它

具有良好的压延性*耐磨性和抗腐蚀性!能与多种金

属制成物理与化学性能更加优良的合金"因此!在

工业生产中准确*快速定量
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%具有重要意义"

锌的分析一般采用指示剂法'
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*锑电极电位溶出
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*电感耦合等离子体发射光谱法'
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(等!但是指示

剂法中由于指示剂终点颜色变化受很多因素的影

响!因此!测定的准确度较差"示波电位滴定法是一



种新发展起来的分析方法'
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!近十几年来!在我国

得到了迅猛发展 '
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!由于该方法是根据示波器屏

幕上荧光点的显著最大位移指示滴定终点!因而!使

分析的灵敏度和准确度得到了极大的提高"迄今为

止!用修饰铂电极示波双电位滴定法测定
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%修饰铂电极!建立了一

种新的测定
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%的示波双电位滴定法"结果表

明!
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%修饰的铂电极有着制备简单*灵敏度高*

重现性好的优点!将其用于样品中
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%的测定!

结果令人满意"
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实验部分
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型酸度计$上海

雷磁仪器厂%!
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型数控超声波清洗器$昆

山市超声仪器有限公司%"
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$

"B$8,0

)

\

%"

实验所用试剂均为分析纯或更高级别!实验用

水为二次去离子水"
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$修饰铂电极的制备

将铂片$光谱纯%剪成凸字型!把细导线和铂片

上端用焊锡焊接起来!并插入玻璃管$
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%中!为了固定铂片!管口用环氧树脂胶封口"
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别用粒度为
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粉抛光其

表面!然后将铂电极放在无水乙醇和水中超声洗涤
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!直至得到平滑*光洁的铂电极!最后将其浸
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示波电位终点的指示
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%修饰铂电极的示波双电位滴定装置见

图
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!将两修饰电极直接连接在示波器的垂直偏向

板上!适当调节灵敏度!示波器屏幕上荧光点的位置

就反映了两电极的电位差!用
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标准溶液滴定
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%时!在终点前荧光点不移动!终点时!荧光点

立即从
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点上升到
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实验方法
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的电解池中!准确移入一定量的
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两支铂电极!并把电极连接在示波器上!用
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光点位置的移动来指示滴定终点"
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结果与讨论
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不同基体电极的选择

示波电位滴定要求内阻小!电位响应迅速*灵

敏"为此!试验了铂*银*钨*铜*石墨*碳六种基体的

电极!观察各自终点电位的异同"实验结果表明!铂

基电极响应最灵敏!终点电位达
"$B"89

"锌的回

收率在
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"故实验选择铂为修饰电

极的基体材料"
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$吸附修饰时间的选择
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吸附修饰试验!结果表明!当吸附时间增加时!终点

电位随之增加!当吸附时间
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时!终点电位达到最

大!见图
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图
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吸附时间对终点电位的影响
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铂电极表面积的选择

铂电极的表面积对滴定终点影响较大"由于各

组电极比表面积不同!其终点电位各有差异"为此!

制作了七种表面积各不相同的铂电极!经过分别修

饰后 相 互 配 对 实 验"结 果 表 明!当 大 铂 电 极
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小铂片电极$
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%配对时!终点指示

最敏锐!终点电位达
EB< 89

!锌的回收率为

EEBA]

!
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"因 此!实 验 选 择 大 铂 电 极
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小铂片电极$
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%作实验使用电极"
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底液种类的选择

分别考察了以六次甲基四胺$

"B$8,0

)

\

%*硼

砂*乙酸
F

乙酸钠为底液的实验溶液!并进行了对比

试验"结果表明!在六次甲基四胺溶液$

"B$8,0
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%

的底液中!终点响应最灵敏!终点电位达
EB=89

!实

验选择六次甲基四胺$

"B$8,0
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%为测定的底液"
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!

底液用量的选择

分别取
"$B$

!

"@B$

!

#$B$

!

#@B$

!

=$B$8\

六次

甲基四胺溶液$

"B$8,0
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%进行实验"结果表明!

底液用量为
"@B$

!

#@B$8\

!终点电位最大"因此!

实验选择底液的用量为
#$B$8\
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滴定
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值的选择

以六次甲基四胺$
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%为底液!分别对

L

D

值为
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@B$
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?B$

!

AB$
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<B$

的溶液进行实

验"如图
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所示"结果表明!
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D

值在
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时!电极指示最敏锐!终点电位最大!当
L

D

值小于

@B$

!大于
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时!电位变化较小!终点不易观察"故

实验选择滴定的
L

D

值为
@B@
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滴定温度的选择

当温度为
=$

!

?$g

!
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%与
QUC5

反应速

度较快!电极指示最敏锐!终点电位最大"如果温度

太低!反应速度会较慢!终点不容易观察"当温度高

图
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时!锌的回收率又偏低"故实验选择滴定的

温度为
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共存离子的影响

在最佳实验条件下!
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%

溶液中加入不同量的共存离子进行实验!当测定相

对误差不大于
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时!
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=b对测定有影响!可加入

铜铁试剂
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铋$
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%试剂掩蔽!以消除干扰"
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实验测定范围

按照选定的实验方法!在
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!

#B$_
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8,0
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的浓度范围内!
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%的测定准确度较

高!回收率为
EEBE]

!

"$$B#]

"但若
(̂

$

4

%浓度

太小!滴定消耗
QUC5

的量太少时!则会造成较大

的滴定误差#当
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$
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%的浓度太大!消耗
QUC5

的

量又会太多时!同样误差会很大!此时可根据需要适

当稀释后!进行测定"
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精密度实验

按照选定的实验方法!用修饰过的铂电极!对
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%连续进行
""

次测定!终点

电位都约为
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!其相对标准偏差
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为

$B@]

!说明方法具有良好的重现性"

另外!在室温下!将此电极放到
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"$

`!

8,0

)

\

%溶液中
!M

!每隔
"M

重复测定
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%

的浓度!终点电位基本维持不变"实验表明!经过修

饰的铂电极稳定性良好"所以!可以将铂修饰电极

浸入到含有
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%的溶液中保

存!当需要使用时!将其用水洗净即可"
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样品分析

称取金属锌试样
$B@

3

$精确至
$B$$$"

3

%置于

"@$8\

烧杯中!加入
"$8\

盐酸$

"b"

%!待剧烈反

应后!加
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!
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滴硝酸!煮沸
#

!
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!取下冷却!将

溶液移入
#@$8\

容量瓶中!用水稀至刻度!摇匀"

移取
#@B$8\

试液于
"@$8\@$g

恒温的电解池

中!分别加入
@8\

铜铁试剂$

"]

%

F

铋$
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!

"]

%试剂

等体积混合液和
@$8\

水!加
#$8\

六次甲基四胺
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"B$8,0
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%!按实验方法测定锌"

称取硫酸锌试样
$B"

3

$精确至
$B$$$"

3

%于

"@$8\

烧杯中!加
!$8\

水!加热溶解!冷却!定容

于
"$$ 8\

容量瓶中"取该试液
#@B$$ 8\

!于

"@$8\@$g

恒温的电解池中!分别加入
@8\

铜铁

试剂$

"]

%

F

铋$

4

!

"]

%试剂等体积混合液和
@$8\

水!加
#$8\

六次甲基四胺$

"B$8,0

)

\

%!按实验方

法测定锌"

示波双电位滴定法测定结果与指示剂法测定值

对照!结果吻合较好!分析结果见表
"

"

表
$

!

样品中锌的测定结果

M=D42$

!

1272;6#-=7#"-;2,J47,"8O#-:#-,=6

5

42,

#

"[N

$

样品 测定值)
]

示波电位滴定法

HYU

)

]

加入量)
8

3

回收量)
8

3

回收率)
]

指示剂法

测定值)
]

"

号金属锌

#

号金属锌

硫酸锌

EEB#$

EAB?"

E<BA"

$B<$

$B<"

$BA?

@$B$$

@$B$$

@$B$$

=EBEA

@$B$!

=EB<A

EEBE=

"$$B$?

EEBA=

EEB#!

EAB?=

E<BA=

/

!

结语

由实验结果可以看出!用
(̂

$

4

%修饰铂电极为

指示电极!在终点时能产生较大的终点电位!用示波

器为终点指示仪!利用荧光点的变化指示终点!克服

了指示剂法的缺点!终点直观!方法准确!是一种十

分理想的电位滴定方法"
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