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ATHUGANIR A MAGNGREININGU ARSENS

1 "Inngangur

t sumar hefur undirritud préfad adferd til magngreiningar & arseni (As)
i vatni. A& mestu leyti heFfur verid fylgt adferd sem lyst er i Standard
Methods of Water and Wastewater, en bd hafa verid gerdar a4 henni smavagi-

legar breytingar. Hér er @tlunin ad lysa bessu i megindrattum.

2 " Adfexd

Adferd pessi byggist & bvi ad oxis af arseni eru afoxud i arsine (AsHj,)
t.d. skv.

A8203 + 6H2 = 2AsH3 + 3H20
Sidan er arsenid sem myndast leitt ofan i silfurdiethyldithiokabamat
(AgSCSN(CZHS)z) sem leyst hefur verid i pyridini. Arsenid myndar ba
raudan komplex med silfurdiethyldithiokabamatinu og leysist hann vel
{ pyridininu og sidan er hagt ad Akvarda styrk hans med ljosmzlingu

vid 535 nm.

3 ‘Taeki

Sequlhreerari

Mynd I synir skematiskt taekjauppstillingu sem notué er vid afoxunar-
hvarfis. Sidan var notadur Perkin-Elmer ljosmalir Jardefnafraedideildar

vid melingar a komplexinum.
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4 Hvarfefni

Afoxunarlausn: 2% NaBH, i 0,1 M NaOH eda t.d. 5 g NaBH, i 250 ml 0,1 M

NaOH.

Hvarflausn til myndunar komplex: 0,5% AgSCSN(C2H5)2 leyst 1 pyridini
eda t.d. 1 g ADDC 1 200 ml af pyridini.

As-vinnulausnir:

i) stofnlausn; 1,00 mg As ml‘lz 1,320 g As leyst 1 10 ml af HZO sem

2%
inniheldur 4 g NaOH sidan bynnt i 1000,0 ml
ii) miliilausn, 10,0 ug As ml™>: stofnlausn pynnt 100 x.
iii) stadallausn, 1,00 Hg As m1™}: millilausn bynnt 100 x.
10% Pb(C2H302)2 - lausn: t.d. 10 g Pb(Ac)2 1 100 ml.
Notad var eimad og afjonad vatn vid allar blandanir.

5 Framkvaemd

Notud var takjauppstillingin sem synd er a mynd I og fylgt lysingu a

adferd 1 Standard Methods nema hvad notad var NaBH4 til afoxunar i stad

Zn, bvi NaBH4 er talid mun fljdtvirkara einnig var sleppt ad nota KI-

og SnClz—lausnir.

T sudufldskuna, A, eru settir 20 ml synis asamt 5 ml conc. HCl, en i

skiltrektina, B, eru settir 10 ml af NaBH,-lausn, i belginn, D, er sett

4

glerull sem vett hefur verid med Pb(Ac),-lausn og loks eru settir 5 ml

2
af ADDC i tilraunaglasid, E. Sidan er NaBH,-lausninni dropad Ut i synid

4

og ba myndast lofttegundirnar sem leiddar eru nidur i ADDC-lausnina.
Reynt var ad tempra fladid pannig ad bad veru einstakar loftbdlur sem
leitudu upp en ekki stddugur straumur. A bann hatt tdk betta hvarf
u.pb.b. 15 min. Vegna lofttegunda sem myndast eykst brystingur i £l&sk-
unni bannig ad NaBH4—lausnin vill hatta ad dropa. D& var brugdid a bad
rdd ad setja tappa med pipettubelg, C, a endanum i trektina og dzla
bannig NaBH,-lausninni nidur. Einnig er belgurinn notadur til ad blasa

4

lofti begar 611 NaBH,-lausnin hefur lekid til ad reka lofttegundir sem

4 .
kynnu a8 hafa myndast yfir i ADDC-lausnina. Til aé fa sem smastar loft-

bdlur er best ad hafa sem mjdést op & sléngunni ofan i lausnina.
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Eg notadi til pess plasttudu af mjog finni Finnpipettu.
begar hvarfinu er lokid er raudi komplexinn i ADDC-lausninni strax meldur
4 ljdésmelinum vid 535 nm. Notadar eru 1 cm glerkuvettur og ADDC-lausnin

er hofd sem blindur i vidmidunargeislanum.

6 Nidurstddur

Til ad proéfa adferd bessa var byrjad 4 pvi ad mela stadla. DPa voru
bunir til vinnustadlar til hagdarauka, b.e. millilausn og stadallausn
bynntar { lausnir sem innihalda 1,0, 2,0, 5,0 og 10,0 Ug i 20 ml til

aé hegt veri ad pipetta beint 20 ml af peim i hvarffléskuna. A ymsu
gekk vid melingar bessar og ber bar ad telja ad utslag ljosmalis var
fyrst mjég lagt eins og sést 4 medfylgjandi efnagreiningabladi nr. 1.
Seinna kom i 1jés ad petta stafadi af bvi ad ljdésmelirinn er ekki i
fullkomnu lagi, bannig adé ekki er hagt ad stilla hann a "absorbance",
pess i stad parf ad stilla 4 "concentration" og lesa pannig af gleypnina.
begar fyrstu melingarnar voru gerdar var sa takki ekki stilltur a fulla
nemni en eftir ad bvi var breytt £6r allt ad ganga betur (sbr medfylgj-
andi efnagreiningabldd). Eins og sést a medfylgjandi linuritum og
efnagreiningablédum fékkst yfirleitt allgott 1inulegt samband milli
stadla bé stundum kemu fram sma fravik. Gleypnin meldist yfirleitt

4 bilinu 10-200 fyrir stadla sem eru 0,05 - 0,5 ppm ad styrkleika.

Eftir ad komid haféi i 1j6s ad adferd bessi myndi ganga skv. nidurstddum
melinga & std8lum ba var farid ad kanna hvernig best er ad taka syni til
As-melinga. 1 samrddi vid Halldor Armannsson var akvedid ad til hagdar-
auka skyldi préfa ad taka bau eins og Hg-syni, b.e. bata ut i pau mett-
adri KMnO4—lausn og syra med conc. HNO, £il ad malmarnir rykju ekki i
burtu. Adur hoféu As-syni verid syrd med stO4 og batt i bau KMnO , -
lausn (Jén Olafsson: Hg og As vid Namafjall og Kr&flu) .

Fyrst lenti allt i vitleysu, mikill brinsteinn myndadist og hafdi betta
ihrif 4 ADDC-lausnina sem fékk & sig Okennilegan lit og jafnvel fell
eitthvad ut Ur henni og gleypti hun ba talsvert. 'Til ad koma i veg
fyrir brunstein var sidan notud ascorbinsyra. Fyrst var lausnin of
veik, 5%, en med 5 ml af 20% lausn myndadist enginn brunsteinn. Par

sem pessi syrdéa KMnO4—lausn er negilega sur var hinum hefédbundnu 5 ml

af HCl sem skv. forskrift & ad bazta ut i hvarflausnina sleppt.
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Helstu nidurstddur med mismunandi synum fara hér a eftir (alltaf notadar

conc. syrur):

TAFLA 1 Gleypni syréra KMnO4—lausna - allsstadar voru notadir 20 ml
af mettadri KMnO4—lausn og 5 ml af 20% ascorbinsyrulausn.
Tegund syru Gleypni syrdrar Medaltal

KMnO4—lausnar

HC1 53
B _ 53 53
HNO 16
_ 13 17
H,_SO 10
- 16 14,3
= 17
Engin 5}

= 7

Skv. bessum nidurstédum virdist saltsyran koma verst ut en ekki skipta
héfudmali hvort notud yrdi saltpéturssyra eda brennisteinssyra. Einnig
kemur 1 1jds ad syrurnar virdast hafa mikil ahrif & gleypni bessa, D.e.
KMnO ,-lausn med ascorbinsyru gleypir 1litid. Dad skal ad lokum tekid

fram ad bar sem bessar melingar eru mjdg timafrekar reyndist ekki unnt
ad mela stadla um leid en sbr. fyrstu efnagreiningablddin pa er gleypni

lausnar med HCl & vi& 0,10 pp stadal en adrar gleypnir af sterdargrad-

unni 0,05 ppm (pynnsti stadallinn).

Lokaumradur

Margt er ad athuga i sambandi vié adferd bessa sem ni skal nefnt.

Pad helsta er ad erfitt er ad tempra leka NaBH,-lausnarinnar vegna

4
brystings i fldskunni. Best veri ad fa einhverja sjalfvirka pumpu

svo lekinn yr&i jafn en ekki komi stundum einstakir dropar en stundum
talsverdur sopi begar pryst er med belgnum. Einnig metti 611 taekja-
uppsetilling vera traustari, e.t.v. veri betra ad fa glertappa sem hagt

er a8 smyrja alveg bétta og passa i slip fldskunnar og trektarinnar,
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i stad plasttappanna. begar farid verdur ad nota adferd bessa i rutinu-
melingum barf ad sjalfsdgdéu ad koma upp fleiri tekjasamstadum.

Blyacetatid i glerullinni & ad nd i burtu H_S bannig adé an efa vari

2
best ad ullin veri blaut. D& vill hin leka ofan i hvarfblénduna og
valda par vandradum bannig ad ullin var latin porna 48ur en hin var

sett 1 belginn og latid bar vié sitja.

Hreinsun kuvetta reyndist vandamal, p.e.a.s. ekki gekk ad hreinsa bar
med vatni, pd vildi eitthvad setjast innan i bar. Fyrst var ba profad

ad nota aceton. Dad reyndist skarra en vatn en pd ekki ndgu gott.
Brennsluspritt var sidan reynt og virtist bad betra en aceton en metti pd
vera betra. E.t.v. byrfti ethanol absolut, en ekki reyndist timi til ad

profa bad,

Dess skal ad lokum getid ad ef mela @tti syni med bessari adferd, byrfti
liklega ad blanda pynnri stadal, bvi skv. nidurstddum Jéns Olafssonar
meldist allt nidur 1 0,005 ppm As i vatni Gr lind vid Helgavog vid

Myvatn, DPetta geti valdié vandradum vegna lagrar gleypni bynnri stadla.
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