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氨底液示波极谱法快速测定硫酸锰溶液中锌
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摘要：利用氨底液示波极谱法，在原点电位一1．2V处测定锌，大量Mn2+采用双氧水氧化沉淀，30min内可以

完成湿法生产锰流程中硫酸锰溶液里的锌检测。
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Abstract：Th e amount of zinc in manganese suffate solution is tirr e-一consuming detection during

wet metallurgy process．The determinatione could be finished in 30min by oscillopolarography at

potential origin一1．2V in ammoniaeal basesolution，after Mn2+was participated by H202．
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现代湿法生产锰的过程中，工艺上对浸出液初

步净化除杂后，杂质Zn2十较难除尽n]。硫酸锰净化

液做常规检测时，依靠原子吸收法瞳1或者光度比色

测定法(双硫腙法)都是耗费时间长，耽搁生产。目前

迫切需要一种更简易、快速的检测方法及时指导锰

生产。作者结合生产需要和试样性质，利用氨底液示

波极谱法，在原点电位一1．2V处测定锌，大量

Mn2+采用双氧水氧化沉淀，30min内可以完成硫酸

锰溶液中的锌检测。

1 实验部分

1．1主要仪器与试剂

仪器：JP2型极谱仪(成都仪器厂生产)或JP303

型极谱仪(成都仪器厂生产)。

试剂：Zn标准溶液是吸取50ml Zn标准溶液

(1ml含lmg)于1L容量瓶中，加入5ml盐酸(1+

1)，以水定容至含锌50pg／ml的溶液。氨底溶液是
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称取1349氯化铵溶于水中，加入500ral氨水，加入

5CmlO．5％动物胶液，以水定容至1000ml的溶液。

机体硫酸锰溶液的Mn2+浓度为409／L，而且除锌。

双氧水(30％)为分析纯。

1．2试验方法：

1．2．1样品实验

吸取1．Cml试液于50ml容量瓶中，加入0．2ml

双氧水，加20ml氨底溶液，摇匀，加入0．59无水亚

硫酸钠，以水定容，摇匀，静置5min后过滤，在滤液

中加0．059氨三乙酸，在原点电位一1．2V作扫描，

测得电流，按标准比较法计算。

1．2．2标准液试验

吸取与试样量相近的锌标准于5Cml容量瓶中，

加入lml机体硫酸锰溶液，加入少量水后按样品实

验方法进行分析。

2结果与分析

2．1双氧水的用量影响

双氧水在氨底溶液中氧化Mn2+生成MnO：,．沉

淀，所以双氧水的用量不宜过量。双氧水少许过量，

可以用无水亚硫酸钠消除。双氧水过量，多余的氧产

生氧波，干扰测定。本次实验得知，以0．2ml双氧水
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对lml硫酸锰溶液能达到氧化沉淀效果。

2．2氨底溶液用量的影响

取1．Oml硫酸锰溶液，各用5ml，lOml，15ml，

20ml氨底溶液按实验方法测定电流，结果在15～

20ml氨底溶液中，电流的波形良好。氨底溶液中动

物胶起抑制作用，配制时不可任意改变其浓度。

2．3放置时间的影响

加入氨底溶液后，生成大量的氢氧化物沉淀对

Zn2+有吸附作用，实验证明超过lOmin静止时间，滤

液中Zn2+浓度呈下降趋势。故应在溶液初步沉淀澄

清后，用力摇匀过滤，效果较好。本文方法在标准溶

液中加入近似试样浓度的Mn2+，以求介质条件相

同。

2．4干扰离子的消除

氨底溶液测定锌时，Mn2+，Cu2+、Ni2+、C02+干扰

测定，生产过程中硫酸锰溶液主要成分为Mn2+、

SOi一、NH+、以及少量Ni2+、C02+、Cu2+。样品中

Ni2+、C02+可以加入氨三乙酸消除[3]。Cu2+大于

Zn2+10倍时，才会影响波高，所以本样品不予考虑。

测定过程中大量的Mn2+采用双氧水氧化成沉淀物

排除。

2．5标准曲线

取Zn标准溶液0肛g、25／』g、50}tg、100／19、250}tg、

500／-g、1000／zg按标准溶液实验操作，结果浓度与电

流呈线性关系。

2．6样品加标回收

取两份样品编号为14和24，各重复3份做样

品加标回收实验结果如表1所示。

表l样品加标回收实验结果

表1的结果反映在已知含量样品中的加入标准

溶液测得实际含量，样品回收率在95％一--103％。

3 结束语

本方法的Zn2+在氨底溶液中，峰电位一1．42V

处得到良好的还原波，在0．5～300肛g范围内呈线性

关系。同时，起波的Ni2+、C02+能得到控制，Mn2+干

扰也可以消除。本法克服了原子吸收等昂贵仪器在

车间实验不适用这一缺点，同时解决了分光光度法

测Zn时使用有机物和除杂，耗时又耗药的问题，使

操作简便、经济、快速，适合于中控分析，能及时指导

生产。
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在确定了洗脱剂的种类后，分别用3ml，5ml，

8ml的甲醇溶液洗脱，发现当选择用5ml的甲醇洗

脱时刚好可以把样品完全洗脱下来，所以确定洗脱

用量为5ml。

3 结束语

以80mmol·L-1硼砂缓冲液为电泳介质，采用

固相萃取一毛细管电泳法(SPE—HPCE)同时测定牛

奶中四环素、氯霉素、土霉素和金霉素的含量。该方

法简单，可靠，灵敏度高，对样品中抗生素的含量测

量结果令人满意，可以适用于牛奶中四环素类抗生

素残留量的检测。
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