
的相符 钥的回收率为 一 多

土壤中相的测定

根据土壤中铂的含量
,

准确 称 取

至 剑 克已研细的样品于 毫升 锥形瓶

中
,

用少许去离子水润湿样品
,

再用硝酸一高

氯酸一硫酸处理 操作步骤同粮食样品
,

待

硫酸冒烟
、

硝酸赶尽后冷却
,

往锥形瓶内加去

离子水约 毫升
,

摇匀
,

样品溶液经定量滤

纸过滤以除去白色硅酸 沉 淀
,

滤 液接 于 已

盛有 毫升 硫酸 的 毫 升 分 液 漏斗

中
,

用水洗锥形瓶内壁及沉淀
,

洗液并入分液

漏斗内
,

最后水相总体积为 毫升
,

硫酸浓

度为 继而以
一
氯仿溶液进行萃

取
,

操作如上述 分析结果示于表
,

与极

谱法测定结果 相 符 铂 的 回 收率为 叩一

多

注 水
,

土壤和粮食中铂的极谱法结果

由陆毅仑同志提供
,

特此致谢
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水中苯胺类化合物的分光光度测定法

慈 云 祥
北京大学化学系

低含量苯胺类化合物的比色测定常采用

重氮偶合比色法 苯胺类化合物在酸性介质

加亚硝酸钠重氮化后
,

可以用酚类为偶合剂
,

偶合显色反应常在碱性介质进行
〔
 以苯胺

类为偶合剂
,

偶合显色反应 在 酸 性 介质进

行卜
们

芳胺类偶合剂中以
一 一

蔡基卜乙

二胺和
一 一

蔡基
一 一

二乙基丙基 二 胺 等

灵敏性更好
汇

我们选用
一 一

茶基
一乙二

胺为偶合剂
,

以苯胺为代表进行条件试验

一
、

试 剂 及仪 器

苯胺标准溶液 用苯胺 配成 。 毫

克 毫升和 微克 毫升标准溶 液 万

溶液

固体粉末 克
、

加

克 研成粉末

固体粉末

亚硝酸钠 多的水溶液 , 并 的

二 粉末 克 仇 克

研成粉末

氨基磺酸按 弓多 水溶液 多多 的

粉末  克氨基磺酸按 十 克

研成粉末

以上试剂皆为二级
一 一

茶 基卜乙二 胺 盐 酸 盐 简 称

外 的水溶液 外  一

粉末 克 克 研成粉末

聚己内酚胺粉末 克聚己内酞胺

纤维 剪短 溶于 毫升冰醋酸中 ℃

冷却
、

过滤
,

用蒸馏水洗至中性
,

晾干后在

℃ 烘 小时
,

研成粉末

聚己内酚胺纤维脱色管 直接装入玻



璃柱 柱长 厘米
,

内径 厘米 用

浸泡 小时
,

用水洗到中性

型分光光度计  

分光光度计

盐酸要大于 分钟
,

故选用前者

温度影响 图 是该方法的一个缺点

在 一 ℃ 范围内
,

不受温度变化影响 在

环境温度变化不定时
,

可以采用加入法排除

温度影响

。一生
‘”

螂
。

理望澎

二
、

分析步骤和工作曲线

取样品溶液 含苯胺 一 微克
,

于

毫升比色管中
,

加去离子水至刻度
,

用固

体 K H Sq 或 N a;C 03 调 pH 1
.
5一2

,

加 1滴

5多 N aN q 溶液 (或加 2
.
5多 N aN O 厂N aC I

固体粉末~ 0
.
1克)

,

摇匀
,

放 3 分钟后
,

加

0
.
5 毫升 2

.
5外氨基磺酸按溶 液 (或 25 多 氨

基磺酸按
-N aC I粉末~ 0

.
2克)

,

摇匀放 2 分

钟
,

加 1毫升 2多 N ED A 溶液 (或加 10多

N E D A 一
Na

C I 粉末 ~ 0
.
2克)

,

摇匀
,

发色 30

分钟
,

在 抖5 毫微米用 2 厘米液槽
,

以不加

N E D A 的水样为参比测吸光度
.
按这一步

骤绘制工作曲线
,

示于图 1
.

上述步骤适用于地表水和井水
.
若工业

波长(毫微米)

图 2 吸收光谱

心卜~ , O
一
~争一一一

-
心

一
{一

/

人0.

一一3
--

—
一C

-

4 毫升

图 3 N 一

(l

一
蔡基 ) 乙二胺浓度影响

0
.005一勺

.
O I N

人
0.80.60.40.2

0 5 10 15

苯胺(微克/2, 毫升)

图 l 工作曲线 (5朽 毫微米
,

l 二2 厘米)

废水颜色很深
,

且含酚量高于 20 0毫 克/升

时
,

需进行前处理
.
先脱色过滤

,

然后将滤液

通过强碱型阴离子交换树脂柱脱酚
,

再进行

测定
.

10

图 4 硫酸浓度和发色时间影响

三
、

实验结果和讨论

1.条件试验: 结果列于表 1
.

酸度影响的实验结果 (图 4) 表明
,

最佳

酸度为 0
.
005 一0

.
05 N (H声q 或 H CI )

.
但从

发色时间看
,

硫酸介质 20 分钟发色完全
,

而

厂
产

厂~
一

毛、
、

、
、
于

、

‘

人

�哥
!
匕o

!

七.11

0.1

A

0.4

2 0 3

反应温度

图 弓 反应温度影
‘

向



表 1 条件实验结果

实实 验 项 目目 范 围围 选用条件件 附 图 号号 备 注注

吸吸收光谱谱 又m axxx 5 4 5 n mmm 22222

55555 5 6n mmmmmmmmm

NNN 一
( 卜蔡基) 乙二胺盐酸盐用量量 2% 的水溶液液 2% 水溶液液 33333

妻妻妻 0
.
8毫升升 1 毫升升升升

酸酸 度度 H Zso 一

(
H C I

))) H

Z
S O

---
44444

00000

.

0 0 5 一0
.USNNN 0 .01一0

.
05NNNNNNN

发发色时间间 H
ZSO ; 20 分钟钟 H ZSo ‘

3 0 分钟钟 斗斗斗

HHHHH C I> 30 分钟钟钟钟钟

反反应温度度 22一30oCCC 室 温温 555 采用标液加入法不受温度影响响

表 2 回收实验结果

苯苯 胺 (微克))) 平均值 牙牙 。 二
‘

/至亚亚
a/牙牙 回收率率

VVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVVV 刀 一 11111
( % )))加加 人人 {当 收收收收收收

222
.
5000 2

.
乡J

,
2

.

5 5
,

2

.

5 0
,

2

.

5 5
,

2

.
4 {

)
,

2

.
资仁)* ,

2

.

7 5
* ,

2

.

4 0
***

2

.

4 666 0

.

0 888 0

.

0 333 9 8 444

555

.

0 000 5

.

0 0
,

4

.

9 0
,
马
.
80

,
4

.

9 0
,

4

.

9 0
* ,
今
.
b J * ,

5

.

2 0
***

4

.

9 111 0

.

1 000 0
。

0 222 9 8

.

222

111 0

.

0 000 夕
.
8 0
5
1 0
.
0 0

,

1 0

.

0 0

,
1 0

.

1 0
,

1〔)
.
1000 1 0

.
0000

子.

1 222 0

.

0 111 1 0 0

.

000

555

.
U

_
少少

j
.

口tl
,

多
.
O J

,
5

.

0 0
,

5

.

1 0
,

5

.

0 0
,

5

·

0 0

,
5

.

U 0
,

5

.

0 000 5

.

0 111

((( 固体试剂))) 5
.
00一 4

·

8 。
,
咚
.
9 0

,
4

.

9 0
,

4

.

9 0
* ,

5

.

2 0
* ,

5

.

1 0
*****

* 自来水中加人回收

表 3 苯酚的千扰及消除干扰实验结果

苯酚加人重
、:克/升

苯 ]JR (微克)

。。 人 }
旅: 、导

{
编 芳

苯酚加人量

毫克/升

苯 胺 (敞克)

未 通 过 树 脂 往 通 过 树 脂 柱

,1工J
09

CU只
诊

:

4

一乡
9

八比nJ自必少比曰�JOn曰20
,‘�日
2
,j

.

……
八Ul,�乡目J32
,jJ.且

O
n�八曰nUn�nU曰自�n�

.

…
�日几
O
j咭.,

1立, l

八U�以门n曰n口n汀门n�八口几U..

…
工夕一�2,j内j气j

2 O

咚O

80

12 0

16 0

2斗J

5 0

5 0

1O LJ

l:JO

1 0 0

2 0 0

5 0 〕

1 00 0

5
.
0 以

5
.
0 0

5
。

0 0

弓
.
0 0

5 0 0

5
。

0 0

1 0

。

0 0

l
)

.

0 0

1
0

。

0
0

1 0

.

0 0

1 0

.

0 0

1
0

.

0 0

3

,

0 0

3

5

.

公J

5 O J

5
.
10

刀 4 0

5
.
4 0

5
.
6 0

9
.
7 0

1 0
.
2 0

9
.
9 0

1 0
.
0 0

1 0
,

3 0

1
口
.
6 月

5
.
6 0

乃
.

{ 〔)

0
.
0 0

{、 0 0

十 毋
,

王J

十
‘

.

斗O

+ J
.
4 0

十 0
.
6 0

一 0
.
3 0

+ 0
.
2 0

一 0
.
10

〔)
。

〔)0

+ ()
.
3 1〕

十 0
.
6 ()

+ 2
.
6 0

十5
.
10

0

0

O

0

0

0

0

5 0 0

5 00

5 0 0

2 0〔)O

2 以少O

2 0 0 0

1
。

0
0

1

.

0 0

5

.

0 0

5 0 0

:

{

: ;

9 7 0

一 0 0 9

+ 0
.
1 5

一 0
.
0 9

+ 0
.
0 5

一 0
.
2 0

一 0
。

3 0

0

.

0 0

0

。

0 0

+ 0

.

2 0

+ 0

.

2 5

0

.

0 0

一 0
·

0 5

+ 0

.

3 0

2

.

回 收实验
:
结果列于表 2

.

回收率为 98 2一 100
.
2呢
.
回收的变 动

系数为 3多
.

3. 份 的干扰和清除酚干扰实验
:
结果列

3l



习
一

表 3
.

由表 3 看出
,

苯酚含量高于 20 0 毫克/

升
,

对苯胺的测定有明显干扰
.
但将苯酚及

苯胺溶液 (pH 1
.
三一 2 ) 通过 (流速 ~ 7 毫升/

分)强碱型阴离子交换树脂柱(柱长 20 厘米
,

内径 1
.
5厘米)

,

苯酚几乎定量被树脂 吸附
,

而苯胺完全不被吸附
.
利用这方法可以消除

苯酚的干扰
.

4. 脱色实验
:
水质活性碳能脱色

,

但苯

胺几乎被定量吸附; 骨质活性碳和聚己内酸

胺 (粉末和纤维) 只吸附染料废水中的颜色
,

表 5 方法对比实验结果

一
’

}
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‘
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任
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表 4 染料废水中苯旅类化合物的测定

样样品来源源 取样量量 苯胶(微克))) 样品苯胺胺 苯胺加人人
及及编号号 毫升升升升升升升升升升升升升升升升升 含量量 回收%%%

加加加加人人 测得得 毫克/升升升
之之卜卜

、

)))

1

.

;
)))

}

’’
}
1 7
.
222 1 7

.
222 川 222

化化化化化 } 口口 16
.
夕夕 16

.
777 夕吕吕

处处处处处 多
,

又lll 2 2
.
111 1 7

.
111 9 夕夕

理理理理理 l〔)
.
000 之七 一宁宁 16

.
斗斗 1 0 斗斗

门门了了了了 15
.
000 3 1
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多多 更6

,

三三 夕777
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_
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.
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.
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.
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.
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化化化化化 OOO 5
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.
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66666
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H 酸法结果

表
U
共它苯胺类化合物发色实验给果

化 合
一
,

勿名称

俘贝 色

蔡 乙二月安法 日 酸法

对硝基苯按

邻氯对硝基苯胺

2 ,
4
一
二硝韭苯胺

2 ,
6
一
二氯对硝基苯胺

6一澳
一
2

, 斗一

二硝基苯胺

l一氨基蕙呢

2一氨基葱婿

紫红 几二
。
_

~ 5 4 三川
1

紫红 又m
a、
一 53

、, : 。

红色 又m
, :

~ 5 2 0
, ,

橙色

不显色

兰紫

兰紫

不显色

紫 色

不显色

不显色

不显色

不显色

不显色

不吸附苯胺
.

5
.
N ac 卜 K

Zs q 干扰 实验
: 为了试剂固

休化
,

作了 N
aCI 及凡50

;
干扰实验

,

结果表

明
,

大量的 N
aC I(5 克/25毫升 ) 及 K

ZSo ; ( 1

克/25 毫升 ) 对苯胺光度测定无干扰
.
因此

选用固体 K H SO ; 和 Na
Zc几 为酸度调节剂

,

选用固体 N acl 为所用试剂固体化 的稀释

剂
.

6
.
样品测 定: 结果列于表 4

染料废水中
,

苯胺类化合物含量较高
,

只

需取 1
.
0 毫升水样

,

因此
,

测定前可免去脱色

和脱酚步骤
.

7
.
不同测 定方法对比实验: 结果列于表

5 。

由表 5看出H 酸法比蔡乙二胺法所得结



果低
.
这习能因为H 酸法必须预先蒸馏分出

苯胺类化合物
,

再进行测定
,

由于部分沸点较

高的苯胺类化合物不能蒸 出
,

所以该法测定

结果偏低
.

染料厂污水中可能含有其它苯胺类化合

物
,

在苯胺发色的条件下进行了发色试验
,

结

果列于表 6
.
由表 6 中可以看出

,

除 6一澳一2
,

卜二硝基苯胺外
,

都能与蔡乙二胺显色
.
因

此
,

用茶乙二胺法测定染料厂污水中苯胺类

化合物总量是有‘定代表性的
.
而 H 酸法只

有邻氯对硝基苯胺显色
,

这可能是该法测定

结果偏低的另一原因
.
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表面活性剂法处理电镀废液的研究

南京大学仪器厂电镀车间 化学系屯镀组

一
、

镀铬废液的处理和回 收

铬在废液中主要以三价和六价两种状态

存在
.
三价铬的毒性一般认为较小

,

六价铬

已确证是一种严重的环境污染物
,

早在 1827

年就有毒性的报告了
,

随后又陆续报告它会

引起鼻穿孔
、

皮肤溃疡和肺癌等Ll. z]. 很稀的

含铬废水 (1
.
0 毫克/升) 就可使鱼类死亡

,

水

中含铬酸浓度在 5一6毫克/升时就会使农作

物枯死
.
这样

,

含铬污水的处理就成了保护

环境的刻不容缓的任务
,

我国在 1973 年已规

定六价铬废水的排放标准为 0
.
5 毫克/升

. ‘

目前国内外含铬废水的处理方法有化学

还原法
、

电解法
、

离子交换法
、

钡盐沉淀法
、

铁

氧体法
,

电渗析法和反渗透法等[4]
.
后两种

方法国内还处于研究试验阶段
.
而化学还原

法
、

电解法和离子交换法在国内应用已较普

遍
,

不少单位已进行了大规模的运转试验
,

取

得了一定的成果
,

但也都存在一些问题
.

上述各种处理方法还存在共同 的 问题
,

即处理对象不是着眼于带出的镀液
,

而是着

眼于大量稀释后的含铬废水
,

这样处理量很

大
.

为了寻找一种简单易行
,

投资少
,

见效

快
,

不产生废渣又无二次污染的处理方法
,

我

们研究了表面活性剂处理法
,

对镀铬废液和

镀镍废液的处理和回峰
,

进行了试验与研究
.

此法特点是
:
设备简单上马快

,

占地面积小
,

成本低
,

操作简便效果好
,

生产回 收 一步

齐
.

(一) 方法原理与工艺流程

镀件带出的铬镀液
,

是由带负电荷的多

铬酸阴离子组成的
,

具有很强的极性
.
它很易

溶于水
,

也容易附着在极性的金属工件上
,

只

有用大量的流动水才能将它洗净
,

这就是大

量含铬废水的来源
.
我们利用表面活性剂可

以降低表面张力的特性
,

经过筛选和实际考

察比较
,

决定采用以下的工艺流程
.

镀件出槽时沾在镀件上的镀铬液
,

经回

收槽 (l) 和 (11 ) 的水洗之后
,

浓度已大大降

低
,

因此镀件上只沾上与回收槽 (l l) 相同浓

度的稀铬液
.
当镀件从槽 (l l) 取出进入活化


