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摘  要:应用分子吸收光谱法对不同行业废水中的硫化物进行了测定。当水样不含干扰物质时可直接测定, 否则需经

沉淀、过滤、洗涤前处理。进行了与碘量法和吹气- 对氨基二甲基苯胺光度法的对比试验, 所测结果较为一致。分子吸收

光谱法的线性范围为 01 1 mg/ L~ 410 mg/ L。取 5 mL 样品直接测定, 检测限为 01 05 mg / L ;取 50 mL 样品经沉淀等前处理

后,检测限为 01005 mg/ L。测定速度快,直接测定最多 2 min 即可测一个样品; 经前处理,测定一个样品约需 20 min。
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Determination of Sulfate in Waste Water by Absorption

Spectrum of Gaseous Molecules

WU Jie-ming, PAN Fe-i fei

( Shanghai Baoshan Borough Env ir onmental Monitor ing Station , Shanghai 200940, China)

Abstract: Sulfate from different waste waters was determined by absorption spectrum of gaseous molecules. I t can be detected

directly w ithout interfer ence, otherw ise pr etreatment w as needed such as deposit ion, filtration and washing. Compar ison showed

t he results were the same between Iodine met hod and p-amino-dimethylaniline spectr ophotometric method. The linear range was

011 mg/ L~ 4 mg / L . Detection limits were 01 05 mg / L fo r 5 mL sample and 01005 mg/ L fo r 50 mL sample and treatment such

as depositio n. The method is fast and direct. The detection took 2 minutes excluding sample tr eatment and 20 minutes including

t reatment.

Key words:Sulfate; Gaseous molecules; Spectrum; Industr ial waste water

  由臧平安提出的气相分子吸收光谱法测定废

水中的硫化物具有快速、方便、准确等特点,值得加

以推广。

1  原理
水样中的硫化物经 ZnCO3 絮凝沉淀后, 用混

合纤维素酯滤膜过滤, 洗涤除去大部分干扰成分,

再将滤膜连同沉淀物放于反应瓶中 , 加入

U(H 3PO4) = 10%磷酸溶解沉淀, 使硫化物定量地

分解成 H2S 气体,以空气为载气, 将H 2S载入原子

吸收分光光度计,测定该气体对来自锌空心阴极灯

的20216 nm 或 21319 nm 波长所产生的吸光值,

以校准曲线法计算硫化物的含量。

2  干扰及消除
在H3PO4介质中, NO-

2 、SO
2-
3 、S2O

2-
3 及 I- 的

分解产物和某些挥发性有机物对紫外光有吸收而

产生正干扰, CNS- 产生负干扰。当样品中 S2- 浓度

012 mg/ L 时,含有: NO-
2 400 mg/ L, SO2-

3 700 mg/ L,

S2O
2-
3 900 mg/ L 及 I- 和 CNS- 各 700 mg/ L,不干扰

测定;当 NO-
2 与 SO2-

3 不同时存在, 其他离子分别

与 NO-
2 或 SO2-

3 共存时也不干扰测定, 挥发性有

机物经过多次洗涤即可消除干扰。

3  方法适用范围

用 3200原子吸收分光光度计,直接吹气法取样

510 mL,检测限为0105 mg/ L,线性范围011 mg/ L~
410 mg/ L。如样品经沉淀、过滤、洗涤、再吹气测定,

由于取样量为50 mL,则检测限为01005 mg/ L,也就
是说,反应瓶中S

2-
含量为 0125 Lg,峰长度为1 mm,

仪器数字显示吸光值是01001。
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4  主要仪器和试剂

原子吸收分光光度计;锌空心阴极灯; 气相分子

吸收装置(图 1) ;聚碳酸酯减压过滤器, 535 mm;混

合纤维素酯滤膜, 535 mm, 孔径 3 Lm。除氧去离

子水; 碱性去离子水: 除氧水调至 pH= 10~ 12,临

用时现制; Zn( Ac) 2+ NaAc 固定液: 5 g Zn( Ac) 2#

2H 2O 及 1125 g NaAc#3H2O 溶于 100 mL 水中;

Zn( Ac) 2+ NaAc洗液: 含 10 g/ L Zn( Ac) 2#2H 2O

及3 g/ L NaAc#3H 2O的水溶液, 置塑料容器中密

封保存; ZnCO3 沉淀剂: 30 g/ L Zn ( NO3 ) 2#6H 2O

和 15 g / L Na2CO3 溶液, 临用时等体积混匀; Na2S

标准溶液: 准确吸取一定量已标定的 Na2S 标准贮

备液,滴加到含有015 mL Zn(Ac) 2+ NaAc固定液和

80 mL碱性除氧去离子水的棕色容量瓶中,加水至

标线,充分摇匀,使其成为含 S2- 浓度为 510 mg/ L

的 ZnS均匀混悬液,保存于暗处。

5  工作条件

Zn灯电流 10 mA,波长 20216 nm或 21319 nm,
狭缝 5档 214 nm,阻尼 2档,记录仪 1档。

6  步骤

611  气相分子吸收装置

气相分子吸收管为石英窗的玻璃管, 进、出气口

用聚乙烯塑料管(直径 7 mm,内径 5 mm)连结。吸

光管用不锈钢夹固定在光路中央, 装在原子吸收光

度计测量系统中。干燥管内装固体粒状Mg( ClO4) 2,

净化管及收集器中放入适量 Pb( Ac) 2 棉花,定量加

液器内盛适量 U(H3PO4) = 10%磷酸, 然后将各部分

1空气泵  2 净化管  3流量计  4 定量加液器

5 反应瓶  6干燥器  7 吸光管  8收集器

图 1 气相分子吸收装置

用聚乙烯软管连接好,如图 1所示。

612  样品测定

按照工作条件,设定调节好仪器参数,待仪器

稳定后即可进行测定。

充分摇匀水样 ( 经现场固定 ) , 立即吸取

810 mL于 50 mL 烧杯中,加入沉淀剂 210 mL, 搅

匀, 全部转移至过滤器中,用抽滤瓶进行抽滤。用

Zn( Ac) 2+ NaAc 洗液洗涤沉淀 3 ~ 4 次, 取下滤

膜, 对折(沉淀折叠在滤膜里面) , 放入反应瓶底部,

并使滤膜展开紧贴瓶壁, 滴入浓 H 2O2 两滴, 盖好

反应瓶, 从定量加液器中加入 U(H 3PO4 ) = 10%磷

酸 10 mL,水平旋摇反应瓶 1 m in,开启记录仪走纸

15 s~ 20 s,启动空气泵,以 018 L/ min流量通入空
气, 测定吸光值。同时作空白试验。

613  校准曲线绘制

取一系列 Na2S标准溶液于反应瓶中, 加水至

5 mL , 加浓H 2O2两滴及U( H3 PO4 ) = 1 0% 磷酸

5 mL,按样品步骤测定吸光值,以硫化物量(Lg )与

吸光值(峰高 mm)绘制关系曲线。

7  计算

硫化物( S2- mg/ L) = m/ v

式中: m ) ) ) 从校准曲线上查得样品 S2- 量, Lg;

v ) ) ) 取样体积, mL。

8  结果与讨论
样品进行沉淀过滤洗涤是为了排除挥发性有

机物干扰, 如不存在干扰物质, 可直接取现场固定

样品 510 mL, 进行测定(总体积 1011 mL)。
对辽宁省环境监测中心配制的 S2- 标准物质

样( 7213 mg/ L ,不确定度 213%)用碱性无氧水稀

释 10倍, 共作 4次测定, 分别为 7129、7129、7110、
7122,均在范围之内。

废水中硫化物大于 1 mg/ L , 用该方法与碘量

法[ 1]进行了对比测定。取某化工公司电石渣废

水, 因其没有干扰物质,直接吹气测定。某涂料公

司废水样品有干扰, 经沉淀过滤等前处理后, 吹气

测定,结果见表 1。

表 1 两种方法对比测定( S2- > 1 mg / L )  mg/ L

本方法 碘量法

17# 电石渣废水 11 4 11 4
18# 电石渣废水 11 6 11 5
19# 电石渣废水 11 6 11 6
20# 电石渣废水 11 4 11 3
357# 涂料废水  31 6 31 8
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废水中硫化物小于 1 mg/ L ,用该方法(经沉淀

过滤洗涤前处理)与吹气( N2 99199%) - 对氨基二

甲基苯胺光度法[ 1] (先经三颈烧瓶用高纯氮吹气

予处理)进行了对比试验,结果见表 2。

表 2  两种方法对比试验( S2- < 1 mg/ L )   mg / L

样品编号 本方法 对氨基二甲基苯胺法

12# 煤气厂废水 013 01 28

13# 煤气厂废水 014 01 33

  由表 1、表 2表明,该方法与经典方法同时测

定同一工业废水所得结果均较一致。

该方法测定硫化物, 如没有干扰,速度相当快,

1 min~ 2 min就可测一个样品; 若有干扰物质,必

须先经沉淀、过滤、洗涤前处理。在前处理中不使

样品中 S2- 损失是关键。用水流减压抽滤沉淀,速

度慢,一次需 15 min~ 20 min;用真空泵抽滤, 速度

快,但操作稍有不慎就有损失, 可采用连接 Y 形管

来调节压力, 使负压降低,以避免过快的抽滤速度。

9  注意事项

气路系统应保持清洁,有些水样经吹气后, 容

易产生气泡,从反应瓶进入聚乙烯塑料管, 甚至进

入干燥管,这时要更换聚乙烯管。吸光管过一段时

间也要用重铬酸钾洗液浸泡过夜,以清洗掉吸附在

管壁上的有机物。
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的评价,并可对城市环境演变的趋势进行分析,建

立预测模型,发现城市环境的主导因素, 为城市环

境治理提供技术支持。

216  在环境规划、预测与决策支持方面的应用

环境规划是环境管理的重要手段, 其实现有赖

于根据环境现状对环境发展的趋势进行预测,以提

供规划的决策支持。以遥感信息为主要数据源获

取的不同时期的环境信息在输入 GIS 数据库后,

可利用 GIS 对环境的动态演变进行分析研究, 并

和相应的专业模型结合,对环境的演变进行预测。

按照城市可持续发展的要求, 根据城市环境污染的

现状及其分析, 可提出不同的环境规划方案, 然后

利用 GIS对相应的方案进行模拟、比较, 从而提供

决策支持,实现科学合理的环境规划, 促进城市生

产与生活在系统的合理布局, 实施环境管理与治理

相结合,促进区域环境质量的改善。

除以上应用外,系统还可在城市沉陷监测、生

态破坏、噪声污染及治理等方面进行监测与管理。

另外, 通过与专业模型的集成,可以拓宽系统的功

能,在城市环境监测与管理方面发挥更大的作用。

3  结  论

目前国际上对环境的保护与治理,已从传统的

末端( End of pipe)治理转向对污染和破坏的预防,

强调节约资源、节约能源、清洁生产、保护环境。我

国在污染治理方面已开始由点源治理为主转向以

改善环境质量为目标的区域综合治理,将表面治理

转向治本。治理和保护环境,是实施可持续发展战

略的重要内容。在监测技术上,将传统手段与现代

信息技术相结合, 综合应用 RS、GPS 和 GIS 及由

此形成的 Geomatics(译作地球空间信息学)技术等

高新技术,已被实践证明在城市环境监测和城市环

境管理中有较好的应用。建立城市环境监测与管

理系统是应用/ 3S0技术作为城市环境保护与管理
的技术支持的重要方面,具有重要的实际意义和广

泛的应用领域。/ 3S0技术用于城市环境监测和管

理, 优越性明显,意义重大,今后应进一步加强这方

面的工作, 按照可持续发展战略的要求, 加大研究

的力度和深度, 使得基于/ 3S0技术的城市环境监

测与管理系统在城市环境治理与管理以至区域可

持续发展方面发挥更加重要的作用。
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