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应用环炉技术测定有机氯农药方法
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木文介绍应用环炉技术测定有机氯残量的一种

方法

一
、

原理

在二甲苯溶液中用金属钠将有机氯化物分解成

无机氯离子
,

定容后用环炉技术定量处理
,

硫化钠溶

掖显色
,

与标准色阶对照进行定量

二
、

试剂与提纯方法

本实验用水均为去离子水
,

比 电阻为 。万欧

硝酸 优级纯
,

“ 和醋酸 分析纯
,

经重蒸
,

除去微量重金属离子 氨水重蒸法 于一密闭玻璃

缸中置两只烧杯
,

一只盛 毫升浓氨水
,

另一只盛

毫升去离子水
,

放置 小时
,

达到平衡
,

即得纯

氨水 所有试剂做空白实验不得呈现色环

主要试剂
·

溶液
。

溶液 肘 诬 一 混

合液 氨水 , 声 溶液 杭

州新华定量圆形滤纸
。

三
、

测定方法

标准试液的制备 准确称取 毫克的六六

六 或 样品
,

溶于功 毫升二甲苯中
,

此液盛于

毫升的圆底烧瓶
,

加人 。 克除去氧化膜的小粒

金属钠
,

装上迥流冷凝器
,

加热至微沸
,

迥流 小时
,

稍冷
,

由凝器顶端加人 巧 毫升异丙醇
,

煮沸 分

钟
,

待钠粒分解完全后
,

用 毫升去离子水冲洗冷

凝器
,

加人 毫升 的 振摇
,

静置 分钟
,

再

温热除去过量的 夕
、

加人 滴酚酞
,

用

中和
,

使 约等于
,

倾人分液漏斗中
,

分出水层
,

将有机层再以少量水洗涤
,

合并水层
,

定容到 毫

升
,

作为标准液
,
浓度为 。 毫克 毫升

,

贮于冰箱备

用 工作液可取贮备液 毫升
,

用去离子水稀释至

毫升
,

浓度为 。 微克 微升

标准色阶 的制作 取 斗张滤纸 价
,

置

于环炉体上 功 毫米 用辅环压住滤纸
,

炉体温度

控制在 一 ℃
。

每次点样前
,

先以 。
,

一。
·

由滤纸中央向外圈冲洗两次
,

除

去干扰离子
,

待滤纸干后
,

用微量注射器吸取工作液
、 、 、 、

微升及贮备液
、 、

· 、 ·

微升 向滤纸中央点样
,
样点不要扩散太

大 点样后随即向样斑中心 加人 微升 耐

溶液
,

干后
,
用 自制的毛细管洗脱器向样斑加

人
一

混合洗脱液
,

反复洗脱 次
,

将过量的
。

洗到外环 待干
,

将滤纸再置放于 价巧 毫米

的辅环上
,

用氨水反复冲洗样斑 次
,

取下纸片
,

浸

人 。 的
“

溶液中
,

浸抱 , 分钟显色
,

用镊子夹
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深山区
,

为新开垦的药场
,

未受到污染
,

所以未检出

表 土壤中有机氯农药残量的测定数据
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定定定定定 含 最最
、一。

陇县关山公社社 一 年 了侧
、、

蛮蛮蛮子沟药场场 过六六六粉剂剂剂

同 上上 没使用过农药药 末检 出出
一一一一一一

考考 杨陵公社下川川  、卜洒过六六
口口口大队队 六六粉剂剂剂

汤陵公社西桥桥 不 详详 污污

大大大队队队队

弓弓 杨陵公社官村村 每年利
,

小友 毛 口口

大大大队队 洒六六六 粉粉粉

参 考 文 献

, ·

。
·

,

刀 人 卿
, , 飞

昊钧烈等
,

分析化学
,

〕  

了、 , , 尺 ,丫 , , 刀巴沙 , 刀 刀 , “ ‘ , 巴 , , ,

, ,

上海昆虫所等 分析化学
,

夕勺
.

勺...飞..�
.j,工,一3

r.lr..一.L

出游纸
,

自来水漂洗数分钟
,

于两张滤纸中间吸去

水
,

烘干
.
这样就制得六六六含量为 0
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2 0 微克的一

套标准色阶
,

很稳定
,

可保存一年左右
.
每次做样前

先用 5 微升去离子水做空白试验
,

环圈不显色时再

做样
!
异
:.

3 .测定结果验证 为了确定此法的 爪确度
,

证

明有机氯分解是否完全
.
我们用氯化钠

*
作基准物

质
,

配成浓度为 。
.
12 微克/微升的标准液(工作液为

。
.
0 12 微克/微升)

,
做成一标准色阶

,
计算出 Cl

一
的

含量
,

再与六六六(或 D D T )色阶对比
,

计算 CI
一
的检

出量
,

结果列于表 1,

从表中看出低浓度时检出 Cl
-

含址与理论值较接近
,

证明此方法较准确
.

四
、

土壤中有机氯农药残留量的测定示例

称取干燥研细的土壤样品 300 克
,

装入索氏萃

取器中
,

用30 。毫升无水苯抽提 抖 小时
,

回收溶剂至

10 户
钮升左右

,

将浓缩液转移到 50 毫升分液漏斗山
,

加人 10 毫升浓硫酸充分振摇
,

除去有
一

机物
,

分出苯

液
,

酸层再以 10 毫升苯洗涤一次
,

合并苯液
,

蒸除溶

剂至 2 毫升
,

加入 10 毫升二甲苯与 。
.
2 克钠粒

,

按前

述方法处理
,
定容至卯毫升进行环炉测定

,

结果见表

2. 从测 定结果看是符合实际的
.
02 样因位 于关山

[4 1

* N aC I 于 50日一 。口{)℃ 灼烧 2小时
.

新型粘土吸附剂处理含铬(C
r6十

)废水

黄 南 俊
(延 边 大 学 化 学 系)

衣 电被
、

制革
、

染料及染色
、

化学工业的废水中
,

铭常以 Cr 特和 Cr 什的形式存在
.
近几年来

,

在国外
,

采用粘土或废粘土
,

制备各种粘土吸附剂
,

治理含重

金属废水
,

获得了显著的净化效果
.

本文着重探讨以粘土为原料的 各种粘土 吸 附

荆
,

对 Cr 砰 废水的净化效果
,
进而选择了较满意的

裂
:
上吸附剂

。

表 1 吸附剂的制备

制 备 方 法

粘土

粘土: ZN H C I一 工: 2 厂也准)凌拼
,

及泡 工2 小 {{引且 上
_

经洗涤
、

脱水
、

干澡气 。。℃)粉碎成

}
> ”‘, 卜‘

以 IN H ZSO ;取代 2汀以 C I 其余同 }

以 ZN H N ()3 取代 2加J
一

注“ } 少七余{弓I

�

一
、

实 验

1.吸附剂的制备: 如表 l所示
,

制备了七种粘

土吸附剂
.

2
.
实验方法: 用量筒取 50 毫升废水

,

分别注人

l。。毫升锥形瓶中
,

加人一定量的粘土吸附剂
,

在常

粘土

粘土

粘上

粘土

以 ZN H ZS味 取代 2八
,

{ 飞( !

不经洗涤
,

其余 同 4

河淤泥 同 5

高山冬 上 同 5


