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交流示波极谱滴定废水中的酚

邱志国

东北林业大学化学系
,

哈尔滨

摘典 鉴于 在交流示波极谱曲线
一

上有切 口
,

提出以盐酸和澳化钾的混合溶液作底液
,

用澳酸钾标

准溶液直接滴定水样中酚
,

以 的切 口 出现指示终点 由于本法不受色度
、

浊度等干扰
,

故省去了预燕馏等步

骤
,

方法简便
、

快速 侧定范围为 一  
· 一 ’ 以苯酚计

,

变异系数小于 。 ,

回收率为  一

关扭词 酚
,

交流示波极谱滴定
,

废水

在污染源水质监测中挥发酚的测定采用澳

化容量法  该法受沉淀
、

悬浮物
、

背景色等干

扰
,

需要预蒸馏 鉴于 在交流示波极谱图上

有切 口  
,

笔者提 出以盐酸及滨化钾 的混合液

作底液
,

用澳酸钾标准溶液直接滴定酚
,

以

的切 口 出现指示终点 以锅炉厂的煤气发生站

含酚废水为样品进行分析
,

准确度和精密度都

符合分析化学的要求

实验部分

仪器
一

交流示波极谱滴定仪

山东电讯七厂 微铂电极为工作电极
,

铂片

型 电极为参比电极  
一 一

型磁力搅

拌器 山东电讯七厂 滴定管

试剂 所有试剂的配制和废水样的稀

释都用不含酚的蒸馏水 无酚水 在全玻璃蒸

馏器中加入蒸馏水
,

加氢氧化钠至强 碱性
,

滴

入高锰酸钾溶液 至深红色
,

加入数粒玻璃珠
,

加热蒸馏 收集无酚水于硬质玻璃瓶中
· 一 ‘

溶液
, · 一 ’

溶

液
, · 一 ‘ 。

标准滴定液

试验方法 取
· 一 ‘

的

溶液于 烧杯中
,

加
· 一 ’

溶液和含酚 的酚溶液
,

用无 酚水

稀 释 至
,

磁 力搅 拌后
,

插 入 电极
,

用

标准溶液滴定至切口出现

结果与讨论

电极的选择 由文献「 得知
,

在

铂电极的交流示波极谱图上有切 口 本文将双

微铂 电极与微铂
一

铂片电极进行 了 比较 见 图
,

并观察了微铂
一

钨和钨
一

铂片电极的示 波极

谱图 实验发现
,

在微铂
一

铂片电极上 的切

口最灵敏
,

即同样 滴
。

溶液在双微铂电

极上变化很小 图
,

而在单微铂 电极上产生

很明显的切 口 图 在微铂
一

钨电极上没有切

口 在钨
一

铂片电极上虽有切 口
,

但图形 收缩
,

难以观察 故本法选用微铂电极为工作电极
,

铂片电极为参比电极

底液中酸的选择 分别观察了磷酸
、

口口口川
图 单微铂

、

双微铂 电极上 交流示波极谱图

双微铂 电极上的示波 图 单微铂电极上的示波图

的底液图

在底液中加 滴 时示波图

在底液中加 滴 时的示波图

收稿日期
一 一
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硫酸和盐酸底液中 的交流示波极谱图形

发现在磷酸底液中切 口出现很慢
,

有滞后现象

在硫酸和盐酸底液中切 口都很灵敏 图
,

将

两者的效果比较如表

农
、

底液的比较

酸  
酸类

—
 !

  
 

 
别〕

  

由表 可见
,

种酸的底液效果相近
,

故选

用硫酸或盐酸均可

和 用量的选择 实验证明
,

在一定浓度范 围内对测定结 果无影响
,

但

随 用量的减少
,

切 口 出现时 间逐渐增 长
,

当
,

时
,

切 口在 内出现
,

时切口在 以上出现

用量对测定结果无明显影响
,

但同样

影响切 口灵敏度 当  时
,

切 口 在

内出现
,

当  ! 时在 以上出现
,

以下时切 口要 才出现 溶液总体积约

本实验选
,

放置时间的影响 澳化法中澳化过程

要放置
,

本法在实验中发现不受放置时

间的影响
,

但滴定速度与反应速度要相适 应
,

一般  
·

终点的确定 到达终点后放置一段时

间
,

切口又消失
,

可能是三澳苯酚继续澳化 及

其对 的吸附 所致
,

不利于终点的确定 本

文以标样为参照
,

以 的切 口出现 不消

失作为终点

酚的测定 范 围 酚含 量在 一

 !
· 一‘

以苯酚计 范围内图形规整
,

切 口清晰
,

准确度较好

共存离子的影响 实验结果表 明
,

倍的
, +

、

1 2 5 0 倍的Z
nZ+ 、

1 2 5 倍的 Pb
z+ 、

60 倍的 A g
十不干扰

; Fe, +

使结果偏低
,
甲醛

、

乙

醛
、

三抓乙醛
、

甲酸
、

甲基橙和丙酮等有机物使结

果偏高
.

(8) 实际样品分析 移取含酚水样 2
.
00

m l于 100 m l烧杯中
,

加入 6 m
ol

·

L
一 ‘

的H C I溶

液 15 m l
,

2 m
o

l

·

L

一 ’

的 K B
r
溶液 20 m l

,

以无

酚水稀释至 40 m l
,

插入电极
,

在电磁搅拌下滴

入 K B旧
3
标准溶液 至终点

,

记录 K BrO
:
的体

积
.
测定结果见表 2.

表 2 锅炉厂煤气洗涤废水中酚的测定

样品
测得酚 相对标准偏差 加入标准酚 回收率

/m g / % /m g /写

4.53

4. 67

4
.
0 1

0.8

1 。

0

8 8 1
0

2

8 8 9 5

8 8 1
0

1

3 结语

本法与容量法相 比省去 了 N
aZS ZO :滴定 1

2

的后续步骤
;
操作程序省去了预蒸馏

,

从而使

操作简便
、

较快速
.
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