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消除水中硫酸盐测定干扰的方法
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摘 要: 铬酸钡间接原子吸收法测定水中硫酸盐时, 样品的稀释倍数、盐度、酸度对测定结果影响较大。通过试验得出

消除干扰的方法, 使得测定结果准确、可信。
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Abstract: The samp le d ilution mu lt ip le, salin ity and acidity heav ily influence the detect ing resu lt of su lfate

determ inated by comp lex acid barium indirect flame atom ic absorpt ion spectrometry. The measures gotten from

experimental tests to elim inate those lnterferences make the determ inating results correct and credible.
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高盐度、高酸度的废水, 会干扰硫酸盐的测

定
[ 1]
,因此如何消除盐度、酸度干扰, 对保证硫酸

盐测定的准确性尤其重要。

1 仪器、试剂和方法

1 1 仪器

AA 100原子吸收分光光度计,美国 PE公司。

1 2 试剂

混合酸: 浓盐酸 0. 42 mL, 冰乙酸 14. 7 mL, 混

合,用水稀释到 200mL;铬酸钡悬浊液:称 0 5 g铬

酸钡溶于 200mL混合酸中,得悬浊液,贮于聚乙烯

瓶;氯化钙溶液: 质量浓度 1 g /L;体积分数为 50%

氨水溶液:现用现配; 无水乙醇。

1 3 实验方法

参照 水质 硫酸根 铬酸钡间接原子吸收

法 (GB 13196- 91)。

2 结果与讨论

2 1 样品稀释倍数对测定值的影响

根据铬酸钡间接原子吸收法测定硫酸根的原

理,硫酸盐需转化为硫酸钡, 并释放出铬酸根用于

测定
[ 2 ]
。样品中硫酸根质量浓度高, 经稀释后仍

超过 600mg /L
[ 3]
,测得的硫酸根的值会偏低。表 1

为江苏启东港的水样在不同稀释倍数时, 6次平行

样品的测定值。

表 1 水样不同稀释倍数的硫酸根测定均值 mg /L

稀释倍数 3倍 100倍

北岸 102 1 820

中岸 109 1 960

南岸 103 2 580

样品稀释后加入铬酸钡等试剂,虽然稀释液中

硫酸根质量浓度 < 600mg /L, 但从稀释液颜色可以

判断硫酸根含量超过测定工作曲线的上限浓度。

为了节省抽滤工时, 用空白液对该稀释液进一步稀

释,可使得测定结果与充分稀释后且硫酸根质量浓

度在工作曲线浓度范围内的测定结果一致。

2. 2 样品氯离子对测定值的影响
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对于未知盐度的水样,可以用水中的电导率来

快速估算氯化物含量的高低。若水样中氯离子质

量浓度高,要采用硝酸银滴定法来准确测定氯离子

质量浓度,将样品测定前充分稀释, 否则样品硫酸

根的测定结果会偏高。

氯离子质量浓度高于 200 mg /L时, 会对测定

产生正干扰
[ 2]
。表 2为样品中氯离子质量浓度为

1. 70 10
4
mg /L, 不同稀释倍数时硫酸根的测定

值。从表 2中可以看出, 只有氯离子质量浓度

< 200 mg /L
[ 1]
时,测定值才准确可信。

表 2 高质量浓度氯离子样品不同稀释倍数时

硫酸根的测定结果 m g /L

稀释倍数 50倍 100倍 200倍

测定值 1 190 705 711

2. 3 酸度的影响

根据 水质 硫酸盐的测定 重量法 ( GB

11899- 89) , 样品的酸度过高会使硫酸钡沉淀的

溶解度增大。在过滤时,溶液中被除去的铬酸钡就

会增多,从而被硫酸根所取代出的铬酸离子减少。

若此时参照分析步骤测定,样品结果会偏低。通常

在样品加入铬酸钡的操作过程中,一旦发现溶液出

现亮黄色, 说明该样品的酸度较大, 需要调节 pH

值
[ 4]
。若滴加氨水, 使样品 pH 值趋于中性, 就能

保证样品测定值准确。

3 结语

测定环境水样品特别是工业废水样品中的硫

酸盐, 会受样品浓度、盐度、酸度等多种因素的干

扰。将样品充分稀释,可以避免因样品硫酸盐含量

过高造成的测定结果偏低和高盐度干扰造成的测

定结果偏高。对于酸度过大的样品, 可以滴加氨

水,控制反应溶液的酸度,让其呈弱酸性,使样品硫

酸根的测定结果准确可靠。
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低于 0. 02 mg /m
3
。在检测的 27种 VOC s中, 有

85. 2%的本底质量浓度低于 0. 5 g /m
3
, 表明各采

样点的本底浓度差异小,能够较准确地模拟室内污

染物的释放过程与规律。由于特定设计的原因,该

环境模拟箱具备良好的密封性、混合度, 在相当范

围内, 具备控制环境条件 (温度、湿度、换气量等 )

的能力;配套的清洁气体供应系统能提供洁净气

体,基本上能为相关的科研提供特定室内条件下的

模拟条件;模拟实际情况时, 可以测试室内建筑装

饰材料组合使用、实际用量下污染物释放规律, 还

可以研究室内污染物的源汇相互作用。
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