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摘要 本文研制了一种经过特殊处理后 的脱脂棉玻璃管分离过滤器
, 他能消除氯化氢

、

硫化氢
、

臭氧
、

二氧化氮与

氯气等无机气体对品红光度法测定大气中二氧化硫时的千扰影响

大气中二氧化硫的测定
,

不论采用哪种

测定方法都必须考虑其他气体存在时的干扰

问题 品红或盐酸付玫瑰苯胺光度法测定

时
,

一般认为氮氧化物的干扰可在吸收液中

加入氨基磺酸按即可消除
,

但其他气体存在

时的干扰则报道很少

本文着重选用氯气
、

硫化氢
、

臭氧与二氧

化氮等气体对品红光度法测定 时的干扰

情况进行了试验
,

并对消除各种无机气体干

扰条件进行了一系列探索
,

结果表明脱脂棉

经过特殊处理后具有选择性分离
、

过滤某些

干扰气体 如
、 , 、 、 、

等 的

作用
,

而对所要测定的 则无任何影响

这种分离过滤器制作简单
,

成本低
、

选择性

强
、

适用性广
、

具有推广使用价值

备用

棉 将脱脂棉于铜 试 剂 银
一

三氯甲

烷溶液中浸泡 分钟晾干

棉 取 氨基磺酸按溶于

水中
,

脱脂棉经过处理后晾干

棉 脱脂棉浸泡于 多醋 酸 铅溶

液 分钟后晾干

棉 脱脂棉浸泡于 外醋酸锌溶

液 分钟后晾干

棉 脱脂棉浸泡于铜试剂银
一

醋酸

与 外醋酸铅混合 体积比 液中 分

钟晾干

一
、

仪器设备
、

试剂

一

型分光光度计
一

型臭氧发生器

玻璃瓶
, ,

医用注射器

棉 取 荧光素
、

独 嗅化钾
、

碳酸钾溶于 水中
,

并加人

多 氢氧化钾溶液混匀后
,

将医用脱脂棉浸

泡 分钟
,

取出于室温下晾干即成

棉 取 独 铜试剂银盐溶于

多 醋酸中
,

将脱脂棉浸泡 分钟后晾干

二
、

试 验

气体的制备

 臭氧的制备 采用
一

型 臭氧

发生器
,

制备一定浓度的臭氧均匀连续地通

入 玻璃瓶底部
,

试验时从瓶口 固定处取

气样

其他几种气体的配制 采用静态配

气法即将一定量的原料气
、 , 、 , 、

、 、

通人到两个 玻璃瓶内

两瓶上
、

下 口 串联 并放置一天
,

使瓶内气体

分布均匀
,

然后用常规方法测定瓶内所需气

体浓度

碘量法和库仑法测定 时几种干扰

气体的影响
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方法测定的基本原理 两方法都是

利用二氧化硫与吸收液中碘分子起反应生成

硫酸根和碘离子
,

反应式为
,
十

一
十

碘量法是利用硫代硫酸钠标准溶液滴定剩余

的碘后换算求出 量
,

库仑法是利用电化

反应所引起的电流变化求出 含量

大气 中 存 在 的
、

气
、

、 ,

等 气体则能与吸收液

中碘分子反应消耗碘量
,

因而产生正干扰
,

大

气中存在的
、 、 、 、 , 、 ,

等气体

则能与吸收液中的反应生成物碘离子作用生

成碘分子
,

因而产生负干扰
,

品红 或盐酸付玫瑰苯胺 光度法测定
,

时几种干扰气体的影响试验

二氧化硫标准曲线 绘 制 于

比色管中分别加入
, , , , , ,

。户 二氧化硫标准液
,

用四氯汞钠吸收液

稀释至
,

加人 外氨基磺酸钱溶

液
, 认 外 甲醛

,

 外 品红溶

卷 ,
’

期

液混匀显色后
,

于分光计 波长处测其

吸光度并绘制工作曲线

氯气存在的影响 于一系列

吸收管内分别加人 环 和 如
,

标准液
,

用四氯汞钠吸收液稀至
,

将已制备的氯

气以每分钟 。 速度通人吸收 液 中 如 图
一 ,

通入量分别为
, , , 群 ,

然后加

人 氨基磺酸铁
,

以下步骤与二氧

化硫标准曲线绘制同
,

其结果列人表

出气

吸收液

图 气体吸收分离过 滤装置

硫化氢
、

奥氧和二氧化氮存在的影

响 试验步骤与氯气存在时的试验步骤基本

表 几种气体对品红光度法测定 。
,

加 人

时的千扰
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千 扰 气 体

加入量 拜

一
’

…

一共一
一

卜一共一一卜一
一华一一卜一一辈一一

…
一

瞥鄂 … …瞥
里婴

一

…
‘

…
‘

洲
一

一
而一 一

下刊
一

—— !∀

工、,,,
‘二

乃而
洲司川叫黑 八住甘工,曰

‘去

洲



卷 期 环 境 科 学 二 竹 碑

相 同
,

其二氧化硫测定结果均列人表 种不同化学处理后的玻璃管棉分离 过 滤 器
,

抗干扰气体物质的选择 再用导管进人该气体吸收显色 液 中 进行 吸

 玻璃管棉分离过滤器的制作 取长 收
,

根据呈色深浅与标准级差比较
,

即可知道

度为 郊
、

直径为 的透明玻璃管
,

管 已进人吸收液中该气体的量
,

再根据注人该

内均匀填塞经过特殊处理的脱脂棉
,

管内棉 气体的总量与之差值便可求出经过特殊处理

柱长度为 士 ,

棉重约 士
·

如 后该玻璃管棉分离过滤器抗干扰 能 力 的 容

图
一

量
,

其结果列人表

试验步骤 如图
一

所示
,

用医用 其他各种抗干扰气休物质对各种干

注射器将已知浓度的试验气体 如 等 以 扰气体的选择试验步骤基本与
一

相 同
,

每分钟  速度注人乳胶头内
,

使之流经各 只是试验某气体时就注人某种气体
,

并使之

表 2 抗千扰气体物质的选择

0一林S一
,

气体种 类
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流经各种不同处理后的玻璃管 棉 分 离 过 滤

器
、

吸收液则换上该气体吸收液
,

吸收显色后

与该气体标准级差比较
,

即可求出经各种不

同处理后的玻璃管棉分离过滤器抗某种千扰

气体能力的容量
,

其试验结果均列人 表 2.

三
、

结 果 与 讨 论

(一) 从表 1 中可 以看出
:

1
.
氯气的存在对用四氯汞钠溶 液 吸 收

,

品红光度法测定二氧化硫时产生 严 重 负 干

扰
,

并随着氯气量增加
,

干扰愈严重
,

回收率

愈低
.

2
.
硫化氢的干扰也很严重

,

干扰原因根

据试验表观现象
,

可能由下述反应所引起
.
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试验进行中发现吸收液中逐渐产生黄白

色沉淀物
,

而在吸收管壁上则有黑色沉淀物

生成
,

沉淀物生成量随着硫化氢通人量增加

而增多
,

这样一方面由于 H 石 直接与 50
,

反

应而降低了 50
2
的测定浓度

,

另一方面 H Zs

的存在又可能破 坏 50 : 与 〔H gcl
;
]
’一

所生

成的络合结构(二氯汞亚硫酸盐络合物)
,

因

而影响下步显色测定
,

使结果严重偏低
.

3
.
当臭氧量大于 2

.
5产g 并逐渐增高时

,

对低含量 (2邵g ) 的 Sq 所产生的负干扰渐

趋严重
,

相对对高含量 50 ,

(
l 如g) 的影响则

较小
.

(二 ) 从表 2 中可以看出
:

1
.
二氧化硫能百分之百的通过 B 棉和C

棉分离过滤器
,

而且 B 棉抗氯气
、

抗臭气和坑

硫化氢干扰能力比 c 棉分离过滤器强
,

抗干

扰气体种类多
,

所以测定二氧化硫时最好选

用 B 棉分离过滤器
.
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2
.
用盐酸蔡乙二胺光度法测定二氧化氮

时
,

可选用 E 棉或F 棉分离过滤器来消除大

量二氧化硫
、

氯气
、

硫化氢以及盐酸气的影

响
.

3
.
若用比浊法或光度法测定硫化氢

,

则

可选用 c 棉或 D 棉分离过滤器来消除大量氯

气及臭气和盐酸气等的影响
.

4
.
用铜试剂银盐

一

三氯甲烷光度 法 测 定

微量砷时
,

选用 E 棉或 G 棉分离过滤器均可

达到消除大量硫化氢干扰的目的
.

,
.
A 棉和 F 棉分离过滤器都有很好的抗

二氧化硫的能力
.

6
.
经试验

,
7 种抗干扰棉分离过滤器对

砷化氢气体都无分离过滤能力
,

但由于它是

一种极弱还原性气体
,

故对其他气体测定方

法无影响
.
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产生负干扰
.

2
.
以品红或盐酸付玫瑰苯胺光度法测定

大气中二氧化硫时
,

氯气
、

硫化氢
、

臭氧或氮

氧化物的存在都会产生不同程度的负干扰而

使测定结果偏低
,

其中氯气的千扰最为严重
,

故需特别注意
.

3
.
测定二氧化硫时

,

为了消除上述气体

存在的干扰
,

可在吸收管的进气 口处接上本

文中研制的玻璃管 B 棉分离过滤器就可消除

e l:、 o , 、

H

Z
s

、

N o
Z

和 H e x等气体干扰
,

而对所

要测定 50 : 则无任何影响
.

4
.
品红和盐酸付玫瑰苯胺)断丙种显色撼

的结构
、

性质和显色等条件都基本相似
,

故这

两种试剂可互相代用
.
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四
、

结 论

1
.
用一般气体采样器(或排水采气法等 )

采集大气或烟气中二氧化硫
,

以碘量法(或库

仑法)作为测定方法时
,

则凡存在能与吸收液

中碘分子反应的其他气体都产生正干扰
,

凡

存在能与吸收液中碘离子反应的其他气体则 (收稿 日期
: 1988年 7 月 6 日)

激光荧光法刚定环境介 质中微量抽

吴锦海 李金全
(上海市放射医学研究所)

自然环境中存在夭然放射性核素铀及其

子体
,

它的含量一般在 PP m 水平
,

过去常用

于微量铀的分析方法有分光光度法
,

固体荧

光和中子活化法
,

这些方法由于灵敏度低和

实验条件繁杂给分析带来一定困难
.
七十年

代末激光荧光法测定微量铀技术获 得 成功
,

克服了长期以来环境样品分析操作繁杂等过

程
.
该技术测量具有灵敏度高

,

检出下限低
,

测量速度快
,

操作简便
,

取样少等优点
,

尤其

对天然水样测定更为方便
,

可直接取自来水
,

井水
,

泉水
,

雨水进行测量
.

本文应用激光铀分析仪对上海 自来 水
、

土壤
、

植物和长江水中微量铀进行分析
.
该

仪器分析基本原理是依据铀酞络合物的荧光


