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用两种方法对几种样品 ” ’ ,

含里的测定结果的比较

, ,

含量
· 一 ,

样品 名称 相对误差

标准 分析法 〔
本 方 法

土土复

灰样

污染土壤

污染水

士

土 ‘‘

十

土

士

土
,

十

十
。

十
。

。

竺片

⋯

见表 由表 可见
,

对于
’

七 含量稍高的

环境样品 土壤
、

” 灰样
,

用本方法分

析结果比标准分析法高约 多 而对
‘夕 、

含

量较高的模拟污染样品的测定
,

两种方法所

得分析结果的相对误差只有 界 这表明

本方法不仅可以满足污染样品
” ,

的测定

需要
,

而且对某些含量较高的环境样品的测

定也是可行的

小 方法灵敏度在用
一

定标器测量

时 对水和土壤分别达 和
· 一 , ,

完

全可以满足污染样品
‘ ,

检测的需要

三 本方法所用的仪器
、

设备
、

试剂简

单
,

廉价易得
,

便于推广使用

参 考 文 献

四
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酸按制做的垫层作为
‘ ,

的分离和测量形

式
,

操作步骤简单
,

小时便可得到测定结

果
,

达到了快速测定的要求

二 全程回收率较高
,
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废水中游离氰根的动态分离与比色测定

曾廷玉 周德隶
四川省天然气化工研究所

何 瑶
永川试验站

废水中微量氰根的常规测定
,

需使氰化

物以氢氰酸形式蒸出与其它组份分离
,

然后

测定
,

这种分离方式不可避免地使某些络合

氰化物部份分解使游离氰根的结 果 偏 高 

本文研究了吹脱分离
〔, 与比色测定联用

,

使

一 , 一 , 一心 ‘ 一 ,

等均

不干扰测定
,

从而使水中游离氰根的比色测

定结果的准确度有了提高

实 验 部 分

一
、

试剂

除异烟酸为化 学纯试剂外
,

其余试荆

均为分析纯

标准氰化物溶液的配制与标定均按文

为重庆市化工局职工大学应届毕业生
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献  所述手续

本文所用纯水均为去离子水
,

比电阻

为 。
· ·

二
、

仪器

迥旋式动态分离器 在文献  所示基

础上略加修改
,

如图 所示 它为实际应用的

分离器示意图
,

比文献〔 报导的多了一个具

磨砂玻塞的进样口
,

为移液管取样时进样用

环 形容器要求能容纳 液体
,

水样
,

酸 玻璃材质采用 料

卷 期

出 口

——
目

函

乙酸铅
,

摇匀
,

干过滤 准确吸取
一

滤液放人分离器的环形容器中
,

塞好玻塞
,

按

图 联人
,

用注射器向环形管 中注人 磷

酸
,

先后打开二通阀与三通阀
,

以 。认

的流速吹气 分钟
,

关闭三通阀
,

取下吸收

管 内的导气玻管
,

用 洗净
,

取下吸收管
,

待测
一

的比色测定 向吸收管 滴人

滴 多 酚酞溶液
〔 , ,

用  ! 。 溶液

调至刚褪色
,

按文献 用异烟酸
一

毗哩琳酮比

色法进行测定

计算 根据标准系列如 一
浓度的

相应消光值
,

求出一元线性回归方程

十
口 中的

。

与
,

然后按下式计算水样中

娘冲赚

浓度

一 一

磨 砂塞

挂钩

进样日

硅橡皮

进酸口

绩口

环形管
底座

图 迥旋式动态分离器

分离装置联接 分离装置联接如图

所示

慕馨麟狮
纲瓶

吸收管

图 吹脱装置示意图

吸收管 采用 具塞比色管
,

内装

溶液
,

吸收管 亦采用

弓 具塞比色管
,

内装去离子水

三
、

操作手续

游离氰根的分离 取 弓 测过

及色度的水样
,

加 粒固体
,

溶解后加

式中
—

水样吸光度
—

回归方程斜

率
,
那 一 ‘ “

—
回归方程常数项

—
取

样体程

结 果 与 讨 论

一
、

吹脱条件

采样量的确定 工业废水中
一

最

高允许排放浓度第一级规定为
,

第二

级规定为 〔 ,

这是允许排放与否及收费

与否的临界值
一

的比色测定中
,

光

径
,

在 波长时
,

户 一

的吸

光度在 一 之间
,

若 采样时
,

可得到

在 八
一

时的较小读数误差
,

据此
,

确定 为最高取样量

吹脱时 间的确定 文献 〔 介绍平均

吹脱度 叮 与吹脱时间的关系服从模式 叮

一 。一

夺
,

若 、取
,

吸 分钟
,

则

刀岛 务 这说明若吹脱时控制 力妻 外
,

吹脱时间成 分钟
,

就可使 外 的

呈 被吹出 表 的结果证明了这一结

论 刃 的大小是
、 ,

) 及酸量影响的综

合值
,

亦说明控制这三个条件中的任二乍比
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较容易达到较大的 刃 值
.
三条件中

,

在不具

备温控设备的情况下
,

V
乙

厂V
:
及酸量是可控

的
,

T 不可控
.
若在较低室温下

,

可采用提高

酸量的办法
,

使吹脱时 间降低
,

表 2 的结果证

明了这一点
.

因此
,

在较低室温时
,

可望采用提高酸用

量与降低 V 乙

/
V

,

来提高 叮
,

以达到 ;毛 10

分钟时
,

吹脱 ) 95 外的 C N 一 ,

结果见表 3
.

综上所述
,

当室温 ) 20 ℃ 时
,

控制 V :ZV
;~

11
.
5嘛

,

酸量 V /V ~ 1
:5 时

,

吹脱时间为 10

科 学
_
·

51

·

分钟
,

室温< 20 ℃ ) 10 ℃ 时
,

控制 V :/V
,

一

7
.
2痴

,

酸量 (V /V ) 一 l:4 时
,

吹脱时间为

10 分钟
,

已能满足分析要求
.

二
、

干扰及其消除

文献t1] 介绍了 S’ 对 C N 一 测定的影响
,

本文不赘述
.
只讨论通常易存在的 SC N 一 ,

[
F

e

(
C N

)

。

]

一 ‘

及 [F
e
(C N )

。

]

一 3

的干扰 (见表

4)及其消除 (见表 5)
.
文献亦介绍了消去上

述离子的干扰可采用锌盐法与铅盐法
〔11 ,

干

扰消去的能力比较于表 , 表 , 结果表明铅盐

表 1 亏与 t 的关系

加加人 C N 一

量量 吹脱次序 (m in ))) ttt 222 、、 闷闷 ))) 666 777 888 999 1 QQQ

/

艺
、、

((( 拌g ))))))))))))))))))))))))) 气拜g 少少
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。

0
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,
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。

4
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0
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。
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.
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.
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·
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表 2 酸量对吹脱时间的影响

、
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表 3 室温对吹脱时间的影响
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表 4 共存离子的千扰

加入离子 加入 量 (拜g ) 千扰程度相 当 C N 一

量 (尹g )

[ F e ( C N )
6
」
一 ,

仁F e (C N )
‘

〕
一 魂

S C N
一
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1 O

0
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0 6 9

e
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0 6 9
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表 S 干扰的消除
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表 6 本法的精度
甲

测定次数

标样测值 拼g

某水样测值 m g了L
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表 7 在某地废水样中加标回收

水样含 C N 一

(
拼g ) 加人 C N 一

(
拌g ) 测得 C N 一 ( p g ) 回收 C N 一

( 卜g )

表 8 某地废水样实测结果

样 号

本法结采 (m g /L )

微库仑法结 果 (m g /L )

一
卜丫洽一

一

—
一

{

一
一
.

⋯
0。 7

3
1 0

.

2 5 3

0

.

】卜

0
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1 4 8

4

0
.
5 6

U
。

6 0 6

对消除上述干扰离子能力强
.

三
、

本法的精度与准确度
1
.
精密度

: 表 6 列出了本法测 C N 一

标

准溶液时的精度与实测某地某个水样时的精

度
,

结果是满意的
.

2
.
本法的准确度

: 采用对某地废水样的

加标回收与用本法和微库仑法测某地废水样

两种方式来考察本法的准确度
,

结果分别列

于表 7 与表 8;两表的结果表明
,

本法的准确

度是令人满意的
.

四
、

结语

1
.
本法提高了水 中游离氰根侧定的准确

度
,

降低了分离时间;

2
.
本法精密

、

快速
、

准确 :

3
.
迥旋式动态分离器结构简单

,

烧制容

易
,

价格低廉
,

易于推广
.
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