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活性 炭动态交换分离富集光度法

测定水和废水中痕量被

丘星初 陈 军 朱盈权
�江西省赣州地区环境科学研究所�

皱及其化合物对人类的毒性极大
,

并且

有致癌作用
�

目前已成为人们较关注的环境

污染物
�

随着被的利用和环境保护的发展
,

急需解决被的富集和测定的高灵敏 度 方 法
�

文献 【�� 利用活性炭静 态 吸 附 被
一

铬 天 著

�� � �  �
一

氯化十六烷基毗咤 �� �� � 三 元络

合物分离富集被
,

且利用此三元络合物光度

法测定被
�

惜此法操作繁琐
,

且吸附回收率

也不太稳定
�

本文在此基础上
,

改用活性炭

动态吸附分离富集被
,

操作简便
,

适应性广
,

回收率也较好
�

用于水样中被的测定
,

结果

良好
�

� � �� �
,

氯化按 � �  �

�
�

� � � � 溶液 �
�

�� � 二钠盐水溶液子

�
�

六亚 甲基四胺 �� �� � 缓冲液 �� ��

六亚 甲基四胺溶液
,

用 �� �� 盐酸调节 �� 值
�

为 �
�

� �

�
�

硫酸镁溶液 ��  多 �� � � �水溶液 �

�
�

活性炭 德国 �
�

� � �� 产品
�

一
、

仪器和主要试荆

�
�

仪器 �� � 型分光光度计用于吸收 曲

线的绘制 � �� 型分光光度计用于给定波长下

吸光度的测定
�

�
�

被标准溶液

�� � 准确称取 �
�

� � � � � � � ��
。 ·

� �
,

�
,

加适量水溶解
,

加浓硫酸 �
�

�弓��
,

定容至 � ��

� �
,

混匀
�

此溶液含 �� ��
·

� 拜� � � ��

�� � 取标准 ��� ��� �
,

用水稀释至 �� �

� 】
�

此溶液含 � � ��  环� � � ��

�� � 取标准 �� � � � � �
,

加 �� � �盐酸 �
�

�

� �
,

用水稀释至 � � �� �,

配制成含 � � �
�

� �

产� ��� 的标准工作溶液 �

�
�

铬天臀 � �
�

�并�� � � � 水溶液 �

�
�

氯化十六烷基毗咤 �� �� 沁 ��  � �水

溶液 �

�
�

氨性缓冲溶液 � � �� ,

每 � 含浓氨水

二
、

一般试验方法

在 �� � �比色管中
,

依次加人 。
�

�� 产� 被
,

� � � � 溶液 �� �
,

�� ��
�

溶液 �
�

�� �
,

�� �

溶液 �
�

�� �
,

� � � 缓冲液 �� �
,

� �� 溶液 ��

��
,

沿比色管壁加水至刻度
�

混匀后在 �� ℃

水浴上加热 �� ��
,

取 出后放置 �� � ��
。

在
� � �� � 处

,

以相同步骤的试剂空白为参 比
,

�

用 �� � 比色皿测量吸光度
�

三
、

结 果 与 讨 论

�
�

显色条件的选择

��� 吸收曲线

在试验方法条件下
, � � 一� � �一� �� 三元

络合物的吸收峰位于波长 � � �� � 处
�

试剂

空白的最大吸收波长位于 � � , � � 处 �见 图

� �
�

故 △又 � � � � � �

�� � � � 值的影响

试验表明
,

在 � � 值为 �
�

。一 �� � 时
,

该

三元络合物吸光度保持恒定
�

本方 法 选 在

� � ��  反应
�

�� � � � � 和 � � � 浓度的影响

试验表明
,

当 � �  溶液加人量为 �� �一
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产一一认一朋。� �
�

一
、

’

、 空量瓶

试液

皿�一 呼附住
娜安奋

话性炎
��

�

�亿 �

� 脱脂棉

乙。。 � ��� 了。。

被长��� � �
图 � 吸附装置示意图

图 � 吸收曲线

�� 试剂空白
,

水参比
��

,

络合物
,

试剂空白参比

。
�

, � �� � � � 溶液用量在 �
�

�一 �
�

�� �范围时
,

均可得到稳定的结果
�

故本方法将 � �  溶

液及 � �� 溶液的用量均选为 �
�

�� �
�

�� � � � � � 浓度的影响

� � � � 与 �� 汁 有微弱的络合作用
�

当

加人量为 �
�

� �� 时
,

吸光度约降低 � 多
�

标准

系列与水样同量加人
,

误差基本可抵消
�

�� � 络合物的稳定性

在室温下络合物显色完全需要 � 小 时 �

而在 �� ℃ 水浴中
,

有 � � �� 存在时
,

加 热

�� �� 取 出
,

然后放置 �� � � 
,

则反应已近完

全
,

且在 �� 内吸光度保持恒定
�

�
�

富集条件试验

在 � � � � �容量瓶中
,

依次加人被 �
�

� � 那 �
,

� � �
’

� 溶液 �� �
,

氨性缓冲溶液 �� �
,

���

溶液 �� �
,

然后加水稀释至刻度
,

摇匀
�

剪一

张与容量瓶瓶 口 直径大小相仿的滤纸
,

用水

润湿后
,

盖在容量瓶口 上
�

将容量瓶倒放在架

子上
,

使容量瓶口放在吸附柱内�见图 � �
�

用

洗瓶向吸附柱内加水至容量瓶口处
,

滤纸即

脱落
,

容量瓶中之试液便 自行慢慢流经吸附

柱
,

待试液流完后
,

将 � � � � 比色管放在吸附

柱底端
,

用 �� � 盐酸 � �� 分三 次滴加于淋洗

注内
�

淋完后取出比色管
,

向管内加酚酞指

示剂 � 滴
,

用 � � � 氨水中和至微红色
,

继用

�� �� 盐酸回滴至红色刚消失
,

以下按直接显

色法测定
�

�� 酸度的影响

按分离富集方法
,

改变试液的 � � 值
,

测

定被的回收率
,

所得结果列于表 �
�

由表 �

看出
,
� � 值在 �一 �� 范围内均适宜

�

故本

方法选在 �� �� 时反应
�

表 � 酸度对被吸附回收率的影响

�被加入量为 �
�

斗”� �

��

回收被 �拼� �

回收率�� �

�� � 淋洗酸用量的选择

按试验方法
,

改变淋洗液的用量
,

测定回

收率
,

结果如表 � 所示
�

由表 � 可知
,

当盐酸

用量在 �一 �� �� 时
,

回收率较好
,

本方法选用

量为 � � �
�

表 � 淋洗酸用� 对吸附回收率的影响

�加人披量为 �
�

� �  、� �

加加入 � � �� 盐酸酸 ��� ���

量量 �� ��������

回回收镶 量 �胖� ��� �
。

���� �
�

� ��� �〕
.
4 000 O

。

4 000 0

。

4
111

回回收率(% ))) 60 。

000 9
气

。

000 1 0 0

。

000 1 0 0

.

000 1 0 2

。

5
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(3 ) 活性炭再生试验

在同一根柱上
,

重复进行吸附回收试验
,

以考查活性炭重复利用的次数
,

所得结果列

于表 3
.
由表 3 可见

,

一根吸附柱可重复利

用四次
,

其回收率均在 94
.
5 % 以上

.

表 3 活性炭再生试验

利用次数

被回收率( % )

,,, 丈丈 444

3

.

共存离子的影响

科 学
.
” ‘

测定 0
.
40产g 被

,

共存离子的允许量列于

表 4.

4
.
方法精密度

活性炭吸附分离富集后
,

重复进行 10 次

测定
,

其标准偏差为 。
.
0 0 3 0 3

,

相对标准偏差

为 2
.
89多

.

5
.
符合 Bee r 定律的浓度范围及方法 的

灵敏度在 7 支比色管中
,
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.
10 ,
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.
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.
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,
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,
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,
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.

7 D 那g 被标准溶液
,

按试验方法测定吸光度
,

绘制工作曲线
,

结果

见图 3
.
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表 5 水样加标回收率的测定

样品号

测定结果

0 .068 0 。

0 弓4 0
。

0 5 6 0

.

2 2 5 0

。
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四
、

实际样品的测定

1
.
样品的预处理

若水样中被含量适中而且干扰少
,

则将

pH 值调至中性后
,

就可直接显色测定 ;若样

品中含有有机物质
,

则可用硫酸或硝酸预处

理后
,

再显色测定 ;若水样中被含量甚微或干

扰严重
,

则采用活性炭吸附分离富集后
,

再显
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色测定之
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样品的测定

我们对三个水样进行了测定
.

5 。
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