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和矾的总浓度为 �
�

�� 一 �
�

��  � �
,

数值远低于

美国暂定的饮用水中最高允许 含 量 为 � � � �

的标准 �� 
�

本工作曾得到天津农药工业研究所的大

力支持
,
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小 结

上述实验表明
,

用大网状树脂 � � � 一 � 富

集水中痕量的涕灭威及其有害代谢物亚矾和

矾
,

并于洗脱
、

氧化
、

净化后
,

以带火焰光度检

测器的气相色谱仪进行测定的方法
,

适用于

对环境水样的分析 � 测定结果按涕灭威总讽

量计
,

检测极限可达 。
�

�� 又 � � 一� � � �
�

方法具

有富集倍数大
,

灵敏度高
,

溶剂消耗量少等优

占 〔石�

离子浮选一分光光度法测定水中痕量亚硝酸盐氮

方 宇 翘 漆 德 瑶
〔上海工业大学化学化工系 �

水中的亚硝酸氮在人的胃肠中易形成亚

硝胺而致癌
,

已 愈来愈被人们 所 重 视
�

因

此有些国家已将饮用水中亚硝酸盐氮限制在

�
�

�� � � � � 】以下
���

�

虽然 目前测定水中痕量

亚硝酸盐氮已有很多方法
‘, 一 ’� , 但灵敏度还不

够高
,

有些方法检测限虽然较低 �� 
,

但富集时

间较长
,

影响了分析速度
�

我们在前人工作

的基础上〔‘, ,

应用离子浮选技术选择性 地 富

集亚硝酸根离子
,

用分光光度法测定其含量
,

取样 �� � � � �,

检测限可达�
�

���  � � � �
,

分析一

次样品仅需 刊� ��
�

浮选应用对氨基苯磺酸
�

盐酸茶乙二胺 � 十二烷基硫酸钠 �空气体系
,

使水中 � � 了选择性地生成偶氮染料
,

与阴离

子表面活性剂形成疏水性物质
,

吸附在空气

气泡表面
,

上浮至液体表层进行富集
�

其机

理如图 � 所示
�

一
、

实验部分

�
�

仪器和试剂

� 水

图 � 浮选示惫图

�
�

表面活性剂非极性端 �
�

表面活性剂极性端
�

,

亲水性偶氮染料

��� 浮选装置见图 �

�� � � � 型分光光度计

��� �多十二烷基硫酸钠 �����

�钓 �务 盐酸蔡乙二胺 �� � � � �

本校 �� 届毕业同学冯晋参加了实验工作
�
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�� �务对氨基苯磺酸钠 �� �  � �

�� � 亚硝酸盐氮标准溶液 称取 �
�

� � �  

克 � � �
�
� �

�

溶于水中
,

稀释至 �� � � � �为

� �如� � � � �
� 一
�

,

使用时再次稀释至 � 产� �

� �
�

所用试剂均为分析纯
,

水为蒸馏水经离

�����

图 � 浮选装置

�
�

�
一
�� �� � �� 型空气压缩机�上海第二压缩机厂�

�
�

变色分 子筛�净化空 气�用 � �� 转子流 量 计 �

� 一� � �
, 。�� � �

� �
�

浮选池 � 砂芯孔径 �一 � �拜, �

�
�

橡胶圈 �
�

抱沫收集导管 �
�

烧杯

子交换
�

�
�

实验条件

��� 实验步骤

科 学
�

� �
�

在 � �
�一

N 含量为 10群g 的 1000m l溶液

中
,

加人 10 m lZ 务 A BSA
,

用浓盐酸调 节 pH

至
’

1

.

4 3

,

加入 3m l l外N E D A 搅拌 10m in
.
然

后加人 3m l 丙酮
,

l

.

6 m l l 务SLS
,

置于图 2

的浮选装置中
,

套上饱沫收集导管
,

通人净化

后的空气
,

流速为 116 m l/ m in
.
浮选的泡沫

向上冒出
,

从收集导管导人预先置有约 sml

正丙醇的烧杯中
,

使泡沫消散
.
浮选收集约

lom in 后
,

将消泡的溶液从烧杯中转移入 50

ml 容量瓶
,

加浓盐酸 Zml
,

用水稀释至刻度
,

使酸度为 0
.
斗S M

.
静置 10m in 后

,

在 545nm

波长
,

3 皿 比色皿
,

用试剂空 白作参比
,

测定

其吸光度
.

(2) 浮选时偶氮化条件的选择

应用上述步骤
,

分别改变 2外A BSA
、

1 务

N E D A 加人量
、

酸度
、

搅拌时间
,

选择浮选 时

最佳偶氮化条件
,

其结果见图 3
.
可见 2多

一

A B S A 加人 量 5一20m l
,

l 并N E D A 加 入量

2一sm l
,

p
H I

.

3 4 一1
.
8 ,

搅拌时间 8一15m i
LI均

一

适用
.
我们选用 2务A BSA 加人量 10 间

,
1 关

N ED A 加人量 3m l
,

p
H 为 1

.
43 ,

搅拌时间为

1om in
.

(3) 浮选条件的选择

应用选定的偶氮化条件
,

分别改变表面

活性剂 (SL s)
、

泡沫稳定剂 (丙酮) 加人量
、

/ 一

-

一

(1)

包识岑
n“nU

剑架患
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A B S A 加入量 (m l)
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N E D A 加入量(m l)

/ 尸一一一
J

(4)
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搅件时间吃面

n
)

州州|

|

州门|||10D.0.
创未套

取翻哪

1
,

5

酸度

图 3 浮选时偶氮化条件的选择
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图 4 浮选条件的选泽

5 10 15

俘选时lbl (m in少

载气流速
、

浮选时间
,

按上述实验步骤
,

选择

最佳浮选条件
,

结果见图 4
.
实验证明

,

泡沫

稳定剂 (丙酮 ) 加人量 2一斗ml
,

表面活性剂

(SL S ) 加人量 1
.
5一2

.
om l, 载气流速 110一

14om l/m i
n ,

浮选泡沫收集时间大 于 sm in ,

浮选率最高
.
为了便于浮选后消泡

,

减少正

丙醇用量
,

我们选用丙酮 加 人 量 3ml
,

l 沁

sr
‘

s 一6 , n l
,

载气流速 116m l/m i
n ,

浮选时间

1oniiz飞
.

(
4
) 标准曲线

按上述最佳偶 氮 化 与 浮 选 条 件 操 作
,

N
( 〕才一

N 含量与吸光度的关系
,

与未经浮选的

标准系列几乎相重合 (见图 5)
.
因此可用未

从图中可看出
,

测定的浓度范围在 0
.
3一 40

产g 八ooom l 之间成 线性
,

检 测 限为 0
.
00 03

m g /1
.

(5) 干扰离子的影响

在 l000m l水中定量地加人可能 存 在 的

干扰物质
,

以及 10拌g N O Z一 N 进行干扰量试

验
.
由表 1 可见

,

绝大多数 离子对测定均无

影响
.
但 S

, 一

有干扰
,

可在浮选前
,

加人 10 ml

10 m g /ml H gCI
:
形成 H 声 沉淀不被上浮即

可消除
. F e3+ 、

S 以
一 、

S
z() 且

一

等超过 N 仇
一
N

1
00 倍以上含量时

,

产生近 5并 的负偏差
,

此

时可用标准加人法计算
,

可得正确结果
.

表 1 干扰量试验
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二
、

样品测定

1
.
实验步骤

取 x000m l水样于 l00 0m l烧杯中
,

置于

磁性搅拌台上
,

加入 lom l Z外 A BsA ,

滴加

浓盐酸
,

用 pH 计调节 PH ~ 1
.
4 3 ,

加人 3n
、

1

l 呢N ED A
,

搅拌 1om in ,

加人丙酮 3m l, l 多

sL s 1
.
6ml

,

然后倒人浮选池中
,

套上泡沫收集

导管
,

通人净化后的空气
,

流速为 1 16m l/m i
o.

抱沫向上冒出
,

从收集导管导人预先置有约

sml 正丙醇的烧杯中
,

泡沫收集约 10 m in
.
然

表 2 样品测定及其回收率

表 4 方法比较

测测定方法法 富集方法法富集时间间 检测极限限 备注注

(((((((。i
n
))) (

in g
/l)))))

分分光光度度度度 0 .00弓000 , e m 比色皿
,,

法法法法法法 文献 〔2 111

离离离子浮选选 4000 0 .000333 3c 。 比色皿 , 本文文

气气相色谱谱转化萃取取 12000 0 .003000 低限 文 献献
11111111111op P bN O 丁,

[ 3 ]]]

示示差脉冲冲冲冲 0 .00斗333 低限 文献献
极极谱谱谱谱谱 l斗P p b N O 万

,

l 斗」」

离离子色谱谱谱谱 0 .006111 低限 文献献
222222222220PP b N O 丁,

1
S

JJJ

回收率

样品
N O Z一 N 量
(m g /1) 加入量】测得量 {回收率

叹一仆斗年叭叭
Z、、1212

(
补g ) ( 拜g )

,

: :

,‘,‘,乙n70了弓l.

……
一、心
,

t
j
才斗J份n,八曰

嘴.孟

上海地区 自来水

开水

净水器过滤水

蒸馏水

上海汽水厂原料水

上海某支流河水

上海地区雨水

0 .0032

0 ,

0 0 1 亏

O
,

0 0 1 7

0

.

0 0 0 9 7

0 0 0 0 R 2

0 0 6 6
*

0

.

0 5 2
*

5

5

5

弓

亏

1O

I0

* 取 样 弓o ;, 1 1
,

稀释至 I00onll 浮选

表 3 再现性

测得值 ( m g八)
相对标准
偏 差(% )

0 .0035 0
.003 1 ().0030

0 .0029 0 .00 3弓 0 .0 0 3 2

0
.
0 0 36 0

.
0 0 3 斗 0

.
0 0 2 9

0
。

0 0 2 9

用本法对河水
、

雨水及饮用水进行测定
,

实测结果见表 2
.
以标准加人 回收试验得出

本法回收率在 9多一 104 肠
.
并对自来水样同

时测定 10 次
,

检查了该法再现性
,

测得相对

标准偏差为 8
.
7外 (见表 3)

.
综合近期已发

表的测定 N 。:一 N 方法中的数据
,

以富集时

间与灵敏度和本法作一比较
,

结果见表 4
.

三
、

小结

本法不受共存离子千扰
,

取样 1000以检

测低限可达 0
.
oo 03m g ZI

,

与一般 方 法 相 比
,

灵敏度可提高 1一2个数量级
,

回收率在 95一
104铸

,

相对标准偏差为 8
.
7外

,

分析一次样品

仅需 40 m in
.
本法适用于测定河水

、

雨水
、

饮

用水
、

优质饮料中亚硝酸氮的测定
.

0032旧 。

0 0 0 2 8
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