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表 回收率试验

卷 期

水样编号
水样含铬量

火
一

斗
一

斗 又 一

又
一

加人
量

又 一

只 一 ,

火 一
。

火
一

加人
后的测定值

血

回收率 加人
后的测定值

回收率

‘月,,八,

几

只 一

只 一

。
一

又 一

加人  !
量

又 一 ,

只 一 ,

丫
一

只 一 ,

·

。又‘ 一 ’
‘

·

‘
一 ’。

。

只 一 王” 。

又 一

月呀乙二产 

人

表 水样测定结果对比

水样编号
水样含铬量汞膜电极

一

流动电池法 水样含铬量滴汞电极
一
示波法

 
相对偏差

。

嘴 丫
一 ,

又
一

,

 一 。

丫
一

火
一

火
一 ‘,

 !
一 ,

一

卜
。

又 一

斗火 一

。

咚 火 一

名 一

一

一
,

一
。

十
、

一

育勺心之

回收率试验 对 批水样经氧化后

测定总铬量
,

作为已知含铬量的水样
,

并进行

和 的回收试验
,

结果见表

不同方法侧定结果 见表
,

号与

号为不同地区的井水
,

号与 号为自来

水
,

号为地下水
,

号为池塘水
。
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紫外分光光度法测定低浓度奥氧

徐通敏 孙星炎 叶建农
华东师范大学环境科学研究所

臭氧是高效杀菌剂
,

也是形成光化学烟

雾大气污染的一个重要因素 大气环境中臭

氧浓度天然本底 在 至 水 平
,

超 过

师 时
,

对人体健康影响已明显
,

长期生

活在过量的臭氧环境中
,

可能诱发癌
,

因此监

沮臭氧已成为大气污染的重要指标之一
前人应用 的 测 定臭氧的方 法 各 有 优

劣
。一 , , ,

本文选用 硼酸缓冲剂碘化钾

吸收剂
,

用紫外分光光度法测定低浓度奥氧

实 验 部 分

仪器

日立 型双光束双单色 仪 分光 光 度

计
,

附 厘米石英比色皿 型标准

臭氧发生器
,

华东师大环科所
、

上海第二分析

仪器厂研制

本文得到方禹之副级授的指导
,
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卷 期

主要试剂

 吸收剂配制法 称取碘化钾 克
,

硼酸 克
,

用高纯水稀释至 升
,

溶液

值为 将吸收剂贮存于棕色瓶中
,

在暗处

放置一天后可在一周内使用
,

保证吸收剂的

本底吸光值漂移在 以下

实验方法

标准曲线绘制

移取以 为稀 释 剂 的 碘液
一 , , , , , ,

,

毫升
,

半小时内测定吸光度 标准

曲线如图 。 纳米为直线
, 几

纳米为直线 碘的浓度为
一

一

。一舫 时服从比耳定律

科 学

积 毫升
,

—
气体采样流速

—
采样时间 分

计算时可忽略气压校正因素
,

毫米汞柱代人

升 分)
,

即 P 值以

结 果 和 讨 论

1
.
吸收光谱

碘在 BKJ 吸收剂中的吸收光谱见图 2
,

其中碘的浓度为 , x lo
一

姗
.
由图 2 可见

,

两个吸收峰对应的波长为 孟: ~ 2 8 7 纳 米
,

又: ~ 35 2 纳米
,

相应的摩尔 吸光 系数为
。,

~
3 8 1 0 0 升/摩尔

·

厘米及 。:
= 2 5 7 0 0 升/

摩尔
·

厘米
,

B
KJ 吸收剂在 280 纳米以下才

开始吸收
,

并不影响 287 纳米处的吸收峰
.

砰川日

比占1
1|.1

1

.了刃卜.1、
.

…
,Jes

0000

,‘‘.几

创絮咨
嗽侧彭

2 3 4 5

[12〕 (x 10 一5材)

图 l 标准曲线

250 300 350 400 魂弧

波长(阴)

图 2

( 2 ) 实验步骤

移取 10 毫升 BKI 吸收剂于u 形多孔吸

收管中
,

待臭氧发生器正常工作后
,

向吸收管

中通人臭氧(在实际测定时直接采样 )
,

用节

流孔控制气体流量为 0
.
4一0

.
5 升/分

,

记录通

气时间
,

停止通气 10 分钟后
,

半小时内在 352

或 28 7 纳米处
,

以吸收剂为参比测定吸光值
,

用下式测定臭氧浓度
:

a

一bse
碘在

碘在 B K I 中的吸收光谱

吸收剂的吸收线(以高纯水为参比)
BK I 中的吸收曲线 (以 BK I 为参比)

〔0
3
] ~ 6

.
24 x 10月

式中 T

—
实际温度 (

“
K

)

,

( 毫米汞柱)
,

A

—
吸光度

,

吸光系数(升/厘米
·

摩尔)
,

T A V

P
6

R
t

p

—
实际气压

。

—
碘的摩尔

V

一
吸收剂体

2. 臭氧在 BK I 吸收剂中的吸收效率

臭氧在 B心 吸收剂中的吸收反应 为
:

[0
3
] 十 21

一
+ Z H

+
~ 几 + q + H

:0

I:在 K l 中以 U 形式存在
,

低浓度臭氧在大量

碘化钾中能被充分吸收
.
串级实验结果见表

1 ,

结果表明在第一吸收器中臭氧被吸收的效

率在98 务以上
.
实验条件

:
吸收剂 10 毫升

,

流速 0. 5 升/分
. 1一5 号采样 10 分钟

,

在 352

纳米处测定
. 6号采样 1小时

,

在 28夕纳米处

测定
。

3

.

微量碘在 BKI 吸收剂中的稳定性



环 境 科 学 4 卷 4 期

裹 1 奥扭在 BK I 吸收剂中的吸收效率

馒窦
(、U )

吸光度

第一吸收器

[O
3
)(ppxn ) 吸收效率(% )l 吸光度

第二吸收器

[O3 ](ppm ) 吸收效率(% )
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低浓度臭氧被 B心 吸收后生成 的 碘 浓

度很低
,

为了研究微量碘在体系中的稳定性
,

对 l
.
028ppm 臭氧源

,

在 15℃
,

1 0 毫升吸收

剂
,

0. 5 升/分
,

采样 8 分钟条件下
,

以停止通

气时做为起始时间
,

随着时间的增加
,

在 352

纳米处的吸光度变化如图 3 曲线
a
所示

.
为

了进行对照
,

在同样温度
.
流量的情况下

,

用

洁净空气以同样的时间通过同样体积的吸收

剂
,

在同样的波长下测了一组数据
,

见图 3 曲

线 b.

由图 3 曲线
a
可知

,

10 分钟起
,

90 分钟

内吸光度不变
,

90 分钟后吸光度开始有所下

降
.
测定大气环境本底臭氧时

,

因浓度较低
,

为了提高测定时的吸光度
,

可适当延长采样

表 2 对 照 实 验

侧米目

0
.000

一
0
.
0 1 0

一
0
.
0 2 0

0 5 0

图 3 碘在

100 150 200

时间(m in )

BK 工 中的稳定性

序序号号 lll 222 333 444 平均值值

BBB K I 法法 0
.
62999 0

.
64444 0

。

6 5 111 0

。

6 4 666 0

。

6 4 333

「「0
,

i (
p p m )))))))))))))

碘碘 量法法 0
。

6 3 111 0

.

6 3 888 0

。

6 3 111 0

。

6 6 111 0

。

6 4 000

fff
o

3

] (
p p

m
)))))))))))))

表 3 , 现性 实验

编编 号号 室 温温 采样时间间 吸光度AAA [0
3
](pp

, n
)))

~

平均值值 标准偏差差

}

变异系数数
TTTTT (℃)))

t
(m 玉

n
))))))) t O

3
]( p p m )))))))

lllll 2 222 l 555 0
.
2 1000 O

。

3 2 了了 0
.
32 4 666 0

.
00 666 1

.
8%%%

22222 2 222 l 555 0
.
2 0 999 0

.
32 555555555

33333 2 222 l 777 0
。

2 4 222 0

。

3 3 333333333

斗斗斗 2 222 l 555 0
.
2 0 444 0

.
3 1 888888888

55555 2 222 1555 0
.
2 0 666 0

.
3 2000000000

11111 2 333 l 000 0
.
2 7 777 O

。

6 4 888 0

.

6 4 111 0

.

0 0 666 1

.

0
%%%

22222 2 333 1 000 0

。

2 7 777 0

。

6 斗888888888

33333 2 333 1 000 0
。

2 7 222 0

。

6 3 666666666

斗斗斗 2 333 1 000 0
.
2 7 222 O

。

6 3 666666666

55555 2 333 777 0

。

1 9 111 0

。

6 3 888888888

lllll 2 222 777 0

.

2 8 999 0

.

9 6 555 O

。

9 6 555 0

。

0 1 777 1

.

7
%%%

22222 2 222 777 0

。

2 8 222 0

.

9 4 111111111

33333 2 222 777 0

。

2 8 777 0

.

9 5 888888888

斗斗斗 2 222 777 0
。

2 9 222 0

。

9 7 555555555

55555 2 222 777 0

。

2 9 555 0

.

9 8 5
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裹 4 测 定 结 果

编编 号号 采样流量量 采样时间间 吸光度度 [o 、
] (

p p m
))) 平均值值 标准偏差差 变异系数(% )))

(((((l/m 运))) (m 玉n ))) (A ))))) (
p P m )))))))

lllll 0
。

555 6 000 0

。

0 6 4
***

0

。

0 1 444 0

。

0 1 555 0

。

0 0 0 777 斗
.
777

9999999000 0
。

1 0 2
***

0

。

0 1 555555555

22222 0

。

555 7 000 0

。

1 1 7
***

0

.

D 2 222 0

。

0 2 333 0

.

0 0 111 5

.

000

6666666 000 0

。

1 0 0
***

0

。

0 2 222222222

6666666 000 0

。

1 0 7
***

0

.

0 2 444444444

33333 0

。

555 l 000 0

.

3 4 222 0

。

6 4 000 0

。

6 4 222 O

。

02
000 3

.

222

1111111 000 0

。

3 4 555 0

。

6 4 666666666

lllllll 000 0

。

3 2 777 O

。

6 1 222222222

lllllll 000 0

.

3 5 777 0

。

6 6 999999999

1111111 000 0

。

3 4 333 0

。

6 呼222222222

44444 0
。

555 555 0

。

1 4 888 0

。

5 5 000 O

。

5 6 000 0

。

0 2 333 4

。

111

555555555 0

。

1 5 222 0

。

5 6 555555555

555555555 0

。

1 5 DDD 0

。

5 5 888888888

555555555 0

。

1 4 333 0

。

5 3 222222222

555555555 0

。

1 6 000 0

。

5 9 555555555

55555 0

。

888
l OOO 0

。

{{{1 8 999 0

。

1 6 222 0

。

1 6 心心 0
。

0 4 000 2 444

1111111 000 0

。

1111 9 333 0

。

1 6 555555555

lllllll OOO 0

。

〕〕18 555 0
。

1 5 888888888

lllllll 000 0

.

1111 9 444 0

。

1 6 666666666

1111111 000 0

。

111几9777 0
。

1 6 888888888

‘‘
---

0
.
444 777 0

.
3斗333 1

。

1 2 111 1

。

1 2 111 0

。

0 1 111 0

.

999

777777777 0

.

3 4 333 1

。

1 2 111111111

777777777 0

。

3 3 999 l

。

1 0 888888888

777777777 0

.

3 4 777 1

。

1 3 444444444

. 在 2邵 纳米处侧定
,

其余均在 352 纳米处测定

时间
.
如 60 至 90分钟

.
由于停止采样后 10

分钟内吸光度有上升趋势
,

故本文采取放置

10 分钟后再测定
.

呼
.
对照实验

本法与采样富集后的碘量法作了 对 照
.

碘量法系用 [0
3
] 一 o

.
65ppm

,

流量 0
.
4 升 /

分
,

通气 2 小时三级串级富集后
,

用硫代硫酸

钠进行微量滴定
,

两种方法所测数据相近
,

见

表 2
.

,
.
重现性

调节标准臭氧发生器浓度为 0
.
32

,
0. “

,

0. 9 7
pp m

,

流量 0. 4 升/分
,

在 35 2 纳米处测

定
,

进行重复性实验
,

结果见表 3
.
以上结果

表明
,

臭氧浓度在 0
.
32 一 0

.
97Ppm 范围内

,

变

异系数在 2多 之内
.

6
.
实测结果

在实验室及大气环境中实 测 结 果见 表

斗
.
1

,

2 在华东师大校园
,

温度 25 ℃
.
3 ,

4
,

5
,

6

,

在华东师大环科所实验室
,

温度各为

20℃
,

1 8 ℃
,

2 0 ℃
,

2 0 ℃
.

小 结

用硼酸
一

碘化钾 (B红) 吸收剂紫外分光

光度法测定低浓度臭氧
,

是一种简易
、

可靠
、

便于推广的测定方法
.
利用 B心 吸收剂被臭

氧氧化生成的微量碘
,

在 352 纳米或 28 7 纳

米处直接测定
,

可用来标定标准臭氧发生器

及测定大气或局部环境中的臭氧
,

实测范围

为 20PP b 至 1
.
知Pm

,

变异系数小于 5并
.
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