
卷 期 环 境 科 学

表 北京采样点大气暇尘中笨并 葱
、

蔺
、

笨并〔 龙和花的含

采样体积
浓缩后

体积

色谱进

样量
色谱结果 大气中含量

,

序号 采样地点

中关村

怀 柔

八达岭

犷犷 石

  
。

。

。

  

上述四种污染物进行了测定
,

结果见表

图 是表 中样品 的色谱图

四
、

结 论

利用可变波长紫外检测器
,

选择合适的

波长可以对给定条件下液相色谱未能分离的

两对多环芳烃异构体进行定量测定
,

对苯并

蕙
一

窟用 和  毫微米
,

苯并 龙

芜用 毫微米和 毫微米
,

在进样量为

几十到几百毫微克的范围内
,

相对误差小于

土 多
。

人、卜 参 考 文 献
 

图 今 不同波长下样品色谱图

。 葱在 毫微米的校正曲线比较
,

所引人

的误差不超过 士 另外
,

测定过程中经常

变换波长
,

由刻度盘定位引人的误差也是造

成实验误差的原因之一
大气飘尘样品举例

用该方法对北京几个采样点飘尘样品中
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,
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用碘离子选择电极测定地表水中硫化物

殷 学 锋 修 先 运
山东省环境保护科学研究所 山东大学化学系

用硫离子选择电极测硫 化物 虽早 有 报

道, , ,

但尚存在不少问题
〔一 ‘, ,

在环境监测中

应用还有困难 近来 报道了用

碘离子电极测定废水中硫离子的方法,,  中
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国科学院上海冶金研究所等单位用 燃烧
一

电

位法将硫转化为二氧化硫后用碘离子电极测

定了金属中硫含量 本文探讨了用碘离子

电极测定硫化物的适宜条件
,

结合硫化锌固

定硫离子分离干扰
,

勿需蒸馏分离可测地表

水中微量硫 电极响应斜率
,

线性检

测下限
一

姗 卜
,

操作简单
,

并具有一

定的精密度和准确度

一
、

仪器
一

型酸度计
、

型碘离子选择电

极
、

型饱和甘汞电极 外 套 管 充

二
、

试剂

碘化钾标准溶液 稀溶液临用

时由此稀释制得

硫化钠标准溶液 参照文献 配制并

标定
一

贮存液
,

稀溶液临用时由此稀释

制得

碘
一

乙醇溶液
,

醋酸锌溶液

合成试样 含 声
一 , ,

一 , ,

氏 一。一 , , 一 , 、

一 , 一

舫
, 一 ,

。

所用试剂均为分析纯

三
、

实验方法

取试样 毫升
,

搅拌加人 醋酸锌

溶液 一 毫升
,

静置 分钟后
,

用紧密滤纸

过滤
,

并用去离子水小心洗涤沉淀和烧杯 一

次
,

将滤纸及沉淀物一起置于 毫升烧杯

中
,

加人含硫酸
一 、

乙醇约 外 的测

试介质 毫升
,

滴加碘液
,

用玻棒搅拌并将

滤纸捣碎
,

使沉淀完全溶解
,

溶液保持稳定的

游离碘的淡黄色 插人碘电极及参比电极
,

测定其响应电位
,

用校正曲线法或标准加人

法测硫离子的含量

四
、

结果与讨论

测试介质的选择

 碘量对碘电极特性的影响

用碘电极测硫离子
,

需要在试样中加人

过量碘溶液 根据反应
一  

! ∀丰+ 21
-

(l) 测定反应后生成的碘离子浓度
,

可得到硫

含量
.
我们测定了游离碘浓度分别为 10

一略、

5 x 1 0
一4、

1 0
一

加 时碘电极对碘离 子的响应

特性曲线
.
结果说明碘电极响应线性良好

,

斜率 59 士 lm v
,

碘含量对电极的检测下限稍

有影响
.
碘量为 10

一心
M 时

,

线性下 限可达

10-SM I一 ,

碘量增加
,

线性范围稍窄
,

与文献

[7] 相同
.
环境水样中硫含量一般较低

,

因此

测试介质中碘浓度以少于 10一份 为好
,

此时

溶液呈淡黄色
.

(2) 酸度的影响

碘在水溶液中有岐化反应

H Zo + I:

一
I一

+ H l o + H
+

(
2
)

p
H >

7 时
,

反应 (2)生成的碘离子浓度大于

10一姗[7]
,

影响检测下限
,

因此测定不宜在碱

性介质中进行
.
我们选用硫酸抑制吱化反应

,

维持溶液中离子强度
,

并提供溶解金属硫化

物所必须的酸度
.
实验表明

,

硫酸浓度在

1 x 10一
W 一1 又 1 0 一 IN 范围内

,

侧得电位随

酸度变化较小
,

因此测试介质中硫酸含量选

为 2 x 10
一 Z

N

-

(
3
) 乙醇含量的影响

纯碘在水中溶介度很小
,

但易溶于乙醇
.

由于乙醇中往往含有微量还原性杂质
,

影响

检测下限
,

故乙醇的含量以 1一5外为好[71
.

试样不同
,

加人碘量也不同
,

很难控制标准与

样品中乙醇含量相同
.
为此我们比较了碘化

钾浓度分别为 10
一3

、

1 0
一咭、

1 0
一

加 时
,

不同乙醇

含量对电位值的影响
.
结果表明

,

乙醇含量

从 l多 至 10 务 变化时
,

对测定结果影响甚

微
.
我们选定乙醇含量为 3并 左右

.

2
.
标准曲线

碘化钾标准溶液
、

硫化钠标准溶液和硫

化锌沉淀在侧试介质 (硫酸 2 只 10 一 Z N
、

乙醇

3多
,

游离碘约 10
一

W

,

以下同)中的电位响应

示于图 1
.
由图 1可见

,

曲线 n 与曲线 I 斜

率相同
,

均为 59 士 lm v
,

说明反应(l) 是定量

进行的 ;曲线 m 与曲线 n 偏差很小
,

说明
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硫化钠能被醋酸锌定量沉淀为硫化锌
,

并在

测试介质中全部溶解
.
由于使用一价离子的

校正曲线
,

使测定的灵敏度和精密度均有所

提高
,

检测下限可达 5 x 10
一‘
M 5

2
一 碘的挥

发不会对本法引人误差
.
如果被测水样中硫

离子量低于 5 义 10 一
6M

,

可增加取样量
,

沉淀

后用少量测试介质溶解进行测定
.
实验中发

现
,

在有碘存在时
,

Z
n

S 沉淀易溶于测试介

质中
,

并且即使碘离子浓度低至 10
一

舫
,

电位

值随时间变化甚微
.

3
.
共存离子对测定的影响

在测定 0
.
95 x 10一 S M N

a Z
S 时

,

分别加

人 10
一Z

M N
a
N

q

、

N
a
H C O

3 、

N 珍C I
、

K B
r 、

5 X 1 0
一,

M N
a

H
Z
p O

; 、
1 0

一 3

材 K F ,

均不影响

硫的测定
.
但还原性离子【S以

一 、

5
2
0 呈

一

1 因能

还原 I: 而千扰测定
,

必须予以分离
.
N ov ki

-

ris hka‘场1使用沉淀酸化吹气装置进行分离
,

设

备复杂
.
我们试用醋酸锌沉淀硫离子后通过

过滤除去干扰
,

操作简单分离效果较好 (见表

n , uI

曲线

曲线

曲线

铡得

2 3 4 5 6p l〔I )
2
.
3 3

.
3 4

.
3 5

·

3 p s ( 11

、
111 )

图 1 标准曲线

【
.
K l 标液直接配制测得

11·
N

a
:

s 标液经反应( l)所得
111
.
z n A q 沉淀 N a:s 标液洁出 z ns 沉淀后

1 )
.

4
.
水样分析

结果 (表 2) 说明
,

本法可用于地表水中

硫的分析
.

表 I 合成试样分析结果

加人硫
(M 丫 10 一

,

)

未沉淀分离
前测得 甲-

( M 火 1 0一
,
、

沉淀分离后测得 S之-

( M 丫 10
一 ,

)

平均值
(M K 10一

,

)

标准偏差
(M 火 10一

,

)

变动系数
〔% )

相对误差

(% )

1
.
e l ,

1

.

0 0
5

0

.

9 4

0

。

95
斗

。

5 0
O

。

9 9 0

。

0 2 7 8 2

.

8 1 4

。

2 1

表 2 小清河水样测定与回收结果

水中硫含量
*

(M 冰 10 一
6
、

加入硫含量
(M 又 10一

,

)

回收硫
**

(M 又 10一
,

)

标准偏差
(材 火 ] 0一

,
)

回收率
(% )

—
5.2 】 1.co 0。

9 9 1

。

9 5 义 1 0一 9 9
.
4

*

:

七次de1J 定的平均值 , 结果分别为 8
·

l

、
8

·

4

、
8

.

书
、

8

·

1

、
8

·

斗
、

8

.

1
、

8

·

1 〔M 火 ID 一
6

)

.

五次thlJ 定的平均值
, 结果分别为 I

·

0 0

、
0

·

9 7

、
I

·

0 2

、
0

·

9 8

、
1

.

0 0 ( M K 1 0
一 ,

)

.
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