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硫化物标准溶液的配制及其稳定性研究

文志明 齐 敏 申开莲
抚顺石油化工研究院环保所

,

抚顺

摘要 采用在碱性条件下加人乙酸锌
一

乙酸钠溶液形成硫化锌沉淀的形式配制硫化物标准溶液
,

可使其稳定保存
。

溶液酸度
、

水中溶解氧
、

痕量重金属离子存在
、

乙酸锌
一

乙酸钠纯度及光照射等因素
,

对硫化物标准溶液的稳定性有

较大影响
。

实验结果表明 采用去离子除氧水
、

控制 一 一
、

对乙酸锌
一

乙酸钠进行提纯等方法配制的硫化物

标准使用液
,

室温下至少可稳定保存 个月
,

浓度基本不变
。

关祖词 硫化物
,

标准溶液
,

配制方法
,

稳定性
。

关于亚甲基蓝光度法测定微量硫化物的标

准分析方法
,

长期以来由于硫化物在溶液中易形

成硫化氢而逸失
、

容易被空气及水中的溶解氧所

氧化
、

受光照射易分解等
,

使硫化物标准溶液不

能长期稳定保存
,

因此每次分析测定均需重新配

制
、

标定和稀释成标准使用液
,

仅此一项工作既

费时又消耗药品
,

给实际工作带来诸多不便
。

硫

化物的测定
,

一般采用硫化钠溶液作标准
,

为提

高硫化钠溶液的稳定性
,

常加入乙酸锌或乙酸锌
一

乙酸钠溶液
,

使硫化钠转化成硫化锌沉淀的形

式保存
。

在实际工作中笔者发现
,

采用《水和废水

监测分析方法户 〕中介绍的配制方法
,

即使加乙

酸锌溶液固定
,

硫化物标准使用液实际只能稳定

一
。

为了解决硫化物标准溶液的稳定性
,

本文

讨论了硫化物沉淀形式
、

痕量重金属离子存在
、

水中溶解氧
、

溶液酸度
、

乙酸锌
一

乙酸钠纯度及光

照射等因素对硫化物标准溶液稳定性的影响
,

提

出了硫化物标准溶液的配制方法
。

硫化物沉淀的完全程度与溶液的酸度有很

大关系
。

硫化锌开始沉淀的 妻
,

沉淀完全的

而氢氧化锌开始沉淀的
,

沉淀完全

的
,

沉淀开始溶解的
。

为使溶液中

的硫离子以硫化锌的形式沉淀完全
,

同时又避免

出现氢氧化锌沉淀
,

溶液的酸度应控制在较强碱

性
。

为确定溶液的最佳酸度
,

采用不同酸度的水

配制硫化物标准使用液 阳
, 一 ,

以亚 甲

基蓝光度法对其吸光度逐 日进行了测定
,

其结果

见表
。

表 不同酸度下硫化物标准溶液的稳定性

溶液酸度
不同时间内溶液的吸光度

影响硫化物标准溶液稳定性的因素

。
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硫化物沉淀形式的影响

硫化物沉淀形式一般为硫化锌 白色 或硫

化锡 淡黄色
。

由于锡盐的毒性较大
,

且硫化锡

比硫化锌更易被氧化
,

实际工作中大都采用硫化

锌沉淀形式固定
。

溶液中若同时加入适当的保护

剂如甘油〔〕或聚乙烯醇 ,
‘〕等

,

可防止硫化锌进

一步被氧化
。

溶液酸度的影响

从表 结果看出 溶液的 时
,

硫化

物标准溶液的吸光度较低
,

且一周 内下降约

一  溶液的 时
,

硫化物标准溶液

的吸光度较高且稳定
,

一周内仅下降约 一
。

因此
,

配制硫化物标准溶液时
,

溶液的酸

度应控制在 一 左右
。
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水中溶解氧的影响

水中溶解氧的存在
,

容易使溶液中的硫离子

被氧化
,

所以配制硫化物标准溶液所用水必须除

去其中的溶解氧
,

除氧方法一般采用通入氮气至

饱和或加热煮沸后迅速冷却
。

在实验中发现
,

通

高纯氮比加热煮沸除氧效果好
,

且节省时间
。

痕量重金属离子存在的影响

痕量重金属离子如
, 、

等的存在
,

因

形成酸难溶性金属硫化物
,

往往会使硫化物的测

定结果偏低
,

同时某些金属离子对硫离子的氧化

反应还具有一定程度的催化作用  
。

因此
,

为消

除重金属离子对测定的干扰
,

配制硫化物标准溶

液所用水还必须经离子交换柱去除残存于水中

的重金属离子
,

最好使用当天处理的去离子除氧

水
。

市售的乙酸锌
、

乙酸钠即使是分析纯试剂
,

其中仍可能残存痕量的重金属离子
,

为消除试剂

中痕量的重金属离子对硫化物标准溶液稳定性

的影响及测定的干扰
,

必要时可对乙酸锌
一

乙酸

钠溶液进行提纯
。

提纯方法为 称取 乙酸锌

和
·

乙酸钠溶于 去离子除氧水中
,

摇匀后边搅拌边一滴一滴地加入 新鲜配制

的 硫化钠溶液
,

转移至 容量

瓶内
,

摇匀后静置过夜
,

然后以双层中速定量滤

纸过滤上述溶液
,

开始的过滤液应弃去
。

光照射的影响

光照射对硫离子的氧化反应具有催化作用
,

为防止硫离子被氧化
,

配制好的硫化物标准溶液

应盛于棕色瓶内保存
。

配制硫化物标准使用液所用水
,

先以新鲜配

制的 溶液调节 一
,

取约

盛于 棕色容量瓶内
,

加 一 乙

酸锌
一

乙酸钠溶液
,

混匀
。

吸取一定量刚标定过的

硫化物标准贮备液
,

移入上述棕色瓶内
,

注意边

振荡溶液边加入
,

然后加 已调 一 一 的去

离子除氧水稀至刻度
,

充分混匀
,

使成均匀的含

硫离子浓度为 陀 至 、 的硫化锌

混悬液每次取用时
,

应充分摇匀
。

硫化物标准溶液的稳定性

硫化物标准贮备液

按不 同方法配制硫化钠标准贮备液
,

逐 日以

碘量法对其硫离子含量进行标定
,

其结果见表
。

表 硫化物标准贮备液的稳定性

不同时间 的碘量法标定值

标准贮备液
‘  ! ∀

贮

贮  

贮   

贮 以去离子除氧水直接配制
,

贮 以 一 。一 的去

离子 除氧水配制
,

贮 以 一 的去离子 除氧水并加

一

溶液配制

硫化物标准溶液的配制方法

硫化物标准贮备液

取一定量结晶状的硫化钠
·

〕置

于布氏漏斗或小烧杯中
,

加水淋洗除去表面杂

质
,

用于滤纸吸去水分后称取约 溶于少量

水中
,

转移至 棕色容量瓶内
,

以水稀至刻

度
,

摇匀后标定其准确浓度
,

标定方法参见文献

〔」
。

硫化物标准使用液

从表 结果看出 直接配制的硫化物标准贮

备液仅能稳定 一 一 介质下配制的硫

化物标准贮备液可稳定 周 一 一 介质

且加入 乙酸锌
一

乙酸钠溶液时
,

硫化物标准贮备

液可稳定保存 个月
。

硫化物标准使用液

按上述方法配制了不同硫离子浓度的标准

使用液
,

盛于棕色瓶内并在室温下保存
。

以亚甲

基蓝光度法对溶液的吸光度逐日进行测定
,

其结

果见表
。

从表 结果可知 按本文方法配制的硫化物

标准使用液
,

其允许保存的硫离子浓度范围为
·

一
·

阳
,

保存时间 个月 硫离子浓度

太低或太高时
,

其稳定性下降
。

下转第 页
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固化处理法的处理费用较低
,

能够在短时间内简单
、

迅速

地固化各种废泥浆
,

固化物可作为回填土再次利用
,

可防

止环境污染

环境对岩土工程活动的制约

随着人类进步和社会发展
,

环境问题成为人类不容

忽视的间题
。

我们知道
,

岩土工程活动可能对周围环境产

生一些不良的影响
。

因此
,

当今的岩土工程设计师不可能

只对所设计工程本身负责
,

而不考虑在实施建设时对周

围环境的影响
。

从保护环境的角度出发进行岩土工程的

设计与施工
,

是今天的岩土工程师面临的新课题
。

以往的岩土工程师在选择最优方案时
,

总是以经济

指标作为衡量标准
。

但今天的岩土工程师必须将经济效

益和社会效益综合起来考虑
。

有时还必须将社会效益放

在首要地位
,

而将经济问题放在次要地位
。

例如
,

在建筑物和人 口密集的市区
,

打设预制桩一般

是不可取的
,

不仅会损坏邻近建筑物或挤土引起煤气管

道爆炸
,

而且振动和噪音会对居民产生严重的不良影响
,

再例如
,

若施工现场小或无法处理泥浆污染时
,

则钻孔
、

振动水冲等方法不应作为优选方案
。

在进行大的工程
,

如

大坝工程的方案论证时
,

不得不考虑生态环境破坏
、

水库

诱发地展等各种次生效应对社会产生的不良影响
。

环境

因素制约着岩土工程活动
。

因此今天的岩土工程师们在

设计与施工过程中
,

必须首先考虑到振动
、

噪音和化学污

染等环境因素的影响
,

必须注意到环境问题的重要性
。

如

何选择最佳经济效益和社会效益的方案是广大岩土工程

的专家
、

学者和工程师们必须努力的方向
。

参考文献
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,
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,
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农 硫化物标准使用液的稚定性

标准使用液浓度
‘’

“

不同时间 溶液的吸光度
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结论

硫化物标准溶液应在碱性介质中乙酸锌
一

乙

酸钠存在下配制
。

按本文方法配制的硫化物标准

贮备液及标准使用液分别可稳定存放 1一2 个

月
。
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