
� � 卷 ‘ 期 环 境 科 学

表 � 本方法与标准法试荆费用比较
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化还原性物质有较强的催化作用
,

用硫酸锰

代替硫酸银作催化刘
,

在硫酸磷酸混合溶液

中
,

可快速测定废水 �� �
。

测定精度和准确

度较高
,

回流时间由标准法的二小时缩短至

一小时
,

试剂费用比标准法降低 �� 多
�
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离子交换分离偶氮氯麟 � 钡光度法

快速测定地表水中的硫酸根

丘星初 刘国平 朱盈权
�江西省衰州地区 环境科学研究所 �

摘要 本文报告一个侧定硫酸根的快速光度法
, 方法基于在酸性乙醇介质中 � � �

一

与 � ��� �卜 �护
� 的反应

�

在 巧 毫升显色液中
, � � 孟

一

浓度介于 �� 一 ��� 微克遵守比尔定律
,

表观摩尔吸光系数 �’ 二�
�

� 火 ��
,

升
·

摩尔
一 ‘ ·

厘米
一 �

�

显色体系至少能稳定 � �小时
, 阳离子的干优用强酸型阳离子交换树脂分离

�

水样测定的相对标准偏羞

为 �
�

� �一 �
�

�� �
�

水质中硫酸根的测定
,

常用硫酸钡比浊

法和铬酸钡间接光度法
。一 习� 前法简便

,

但工

作曲线线性关系不 良
,

定量精度较差 � 后法则

需分离铬酸钡沉淀
,

操作手续较繁
,

我们曾用

偶氮氯磷 � � 间接光度法测定硫酸根
〔们 ,

但

也未解决沉淀分离之弊
�

本文提 出用偶氮氯

麟 �� � 钡作显色剂测定硫酸根
,

方法简便快

速
,

应用于地表水中硫酸根的溅定
,

结果甚

佳
。

实 验 部 分

一
、

仪器和试剂配制

�� � 型分光光度计
。

偶氮氨腆 ��� 钡溶液 � � � � � �� , �

的偶氮氯麟 �� � 的 � � �乙醇溶液 � � � � �

��
一 布

� 氯 化 钡 溶 液 �
称 取 结 晶 氯 化 钡

� �
� � � �

·

��
� � � � �

�

� 毫克溶于
�

�� 毫升 ��

盐酸中
,

然后用 �� 多乙醇稀释至 � 升
。

使用
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前按需量将 �� � 液与 �� � 液等体积混合
�

硫酸 根标 准 溶 液 称取无 水 硫 酸 钠

�
�

� �  克溶于水中
,

定容至 � 升
。

此贮备液每

毫升含硫酸根 � 毫克
。

用时用水稀释至所需

浓度
�

� � � 强酸型阳离子交换树脂
。

二
、

实验方法

取适量硫酸根 �不超过 � �� 微克�标准溶

液于 � � 毫升比色管中
,

加水补足至 � 毫升
�

然后加人偶氮氯腾 ��� 钡溶液 �� 毫升
,

充分

混匀后放置 �小时
,

以试剂空白作参比
,

用 �

厘潇之比色皿于波长 � �� 纳米处测定吸光度
。

�� � � ��

波长 �� � �

结 果 和 讨 论

一
、

反应原理

在本实验条件下
,

我们用连续变化法和

摩尔比法测定偶氮氯腾 ��� 钡络合物的组成
,

均得一致结果
� � � ��� � ��� � � � � �

�

故试

齐�用此摩尔比 配制
�

其 化 学 式 可表 示 为

�� �� ��� �� �
�

它
一

与硫骏根的反应为
�

� � 〕
一
� �

�

��� �
�

一。�
� �� 、

毒� ���� �� 

于是测定反应定量释放的 � ��川 便可定量

硫酸根

二
、

吸
’

夜光谱

实验结果如图 � 所示
�

偶氮氯麟 川 钡

络合物有两个吸收峰
,

分别位 于 � �� 和 �知

纳米处
,

加人硫酸根后析 出的偶氮氯麟 ��� 仅

有一个吸收峰
,

位于波长 �� � 纳米处
,

故实验

选用此波 氏为测量波长
�

三
、

酸度的影响

实验结果表明
,

显色液中盐 酸 浓 度 在

�
·

� � �� 一 ,

一 �
�

� � � � 一 ,
� 时

,

吸光度达最大

值且恒定
�

超过上述范围
,

吸光度逐渐下降
,

待盐酸超过 �
�

��  时
,

络合物全部分解
,

吸

光度趋于零
.

考虑到实际样品分析 中
,

水样经阳离子

交换剂处理后已为酸性
,

故实验中我们选用

盐酸浓度为 3 3 x 10
一 ,

M

.

四
、

乙醇浓度的影响

图 1 吸收曲线

曲线 1 B a(C p A )
:
络合物 ,

水参比 [B a( c p A )
:
l二

2 .67 X 一0 一,

M
l e

m 比色皿
.

曲线 11 B a(C p A )
:
中加人 so r 80 月g / l , m l I c m

比色皿 用 B a(C pA )
:
参比

参比浓度 [B a(C p A )
:
]二 x.33 又 10 一 ‘M

在显色液中加人乙醇
,

B
o

S O
、

的溶解度

降低
,

上述反应平衡便向右移动
,

随着乙醇浓

度的增加
,

方法的灵敏度也相应提高
,

为实脸

上的方便
,

本文选用乙醇浓度为 “ 佰
.

五
、

显色剂浓度的影响

从实验中我们观察到随偶氮氯磷 川 钡

浓度的增加
,

工作曲线的浓度范围也相应增

宽
,

但试剂浓度过高时
,

参比液的{氏色强 览

过深
,

故实验中选择 Ba( C P A
一

111 )

2

浓良为

1
.
33 X 10一飞M

.

六
、

发色时间和显色体系的稳定性

在室温下
,

反应到达平衡约需 1 小时
,

此

后吸光度保持稳定
,

至少可达 24 小时
.

七
、

干扰及共消除

在本实验条件下
,

凡能与 C P A 川 络 今

的阳离子如 Ca2+ 和 sr 2+ 等均干扰
,

木文月

强骏型阳离子交换树脂予以分离 ; 在酸性介

质中
,

下列存量 (毫克计 ) 的阴离子无影响:

po至
一

(
2
)

,
C

Z
o 写

一

(
l
)

,
C O

;

一

(
1
)

,
N O 至( 10 )

,

至0 犷( 0
.
5 )

,
F
一

(
0

.

5
)

,

W 明
一

(
0

.

2
)

,

M
o

O 或
-

( 0
.
0 2 5 )

,
C

r
O 才

一

(
0

.

0 0 2
)

。

大量 C I一 也无干

扰
.
若在显色液中加人抗坏血酸

,

则 50 微克

C rO军
一

和 10 微克 M nO 万 无影{J向
.
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表 1 回收率实验 表2 地表水中硫酸根的浦定
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、

遵守比尔定律范围和方法灵敏度

在实验条件下
,

5 0 军
一

浓度介于 20 一 120

微克/15 毫升遵守比尔定律
,

但校正曲线不

通过原点
.
显色液中乙醇浓度愈高愈接近原

点
.
表观摩尔吸光系数 s’ 一 6. 3 x 10 ,

升
·

摩尔
一 , ·

厘米
一 ,

; 桑德尔灵敏度为 巧 纳克
·

厘米
一

z.

九
、

方法的准确度和精密度

吸取通过阳离子交换柱的水样适量 (含

s明
一

1 2 0 微克以内) 于 25 毫升比色管巾
,

加

水补足至 5 毫升
,

按实验方法测定吸光 宽
.
所

得结果列于表 1
、

2.
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( 收稿 日期: 198 8 年 10 月 4 日)

微生物膜 BO D 电极的研究

孙 裕 生 刘 宪 梅
*

(河 北 轻 化 工 学 院)

摘要 本文介绍了用四种微生物膜制备的 B O O 电极及其侧定废水 B O D 的试验情况
.
结果表明 , 电极对

B O D 标准物质线性响应范围为 10 一60 m gZL
, 响应达到平衡时间为 4 Iu in (对低限浓度溶液)到 7 m in (对高

限浓度溶液)
,

连续稳定地工作寿命在 20 天以上;用该电极和 BO O ,

标准法对照测定 7 种废水的 B O D 值 , 测定

结果的相关性较好
.

在水质监测中
,

生化需氧量 (B O D ) 的

测定广泛采用需时 5 天的标准检验法
,

虽然

也出现了差压法
、

库仑法等仪器测定方法
,

但

测定时间并未缩短
,

而近年来出现的微生物

膜电极法是一种快速测定方法
t1
一

,

如经过完

善后用于实践
,

则对监控废水处理等工作具

* 参加本试验工作的还有高云生
、

贺桂荣
、

刘良玉
、

单

金会
、

刘进
、

冯秀娟
、

安文德
、

白君素等
.
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