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冷原子荧光法测汞, 需用氯化亚锡溶液作还原

剂,一般加入锡颗粒作保护剂,但仍在一周左右就

浑浊失效。为此,以 EDTA 作保护剂, 可使氯化亚

锡溶液常温下稳定 3个月以上,且不易在测汞仪还

原瓶内壁上产生积淀。

氯化亚锡溶液的配制:于 100 mL 烧杯中加入

氯化亚锡 10 g、盐酸 10 mL ,盖上表面皿置通风橱

中微微加热至完全溶解, 冷却, 加去离子水至

100 mL ,转移至 100 mL 细口瓶中, 加入 EDT A

3 g(超过可溶解量) ,以 2 5 L / m in 流量通氩或氮

约2 min 密塞。使用后也要通氩或氮密塞。

按正常实验步骤制作校准曲线,回归方程:

y = - 1. 0 + 1. 08x , = 0. 999 7。

3个月后绘制校准曲线,回归方程为:

y = - 1. 1+ 0. 89x , = 0. 999 6。

测定了汞标准样 (保证值 17 2 g/ L 1. 5 g /

L ) ,测定均值 16 9 g/ L ,相对标准差 2%。

由上述结果可以看出,在氯化亚锡溶液中加入

EDTA 后不影响汞离子的还原, 校准曲线的截距

和斜率稳定, 相关关系良好。加之, 含有 EDT A 的

氯化亚锡溶液可稳定 3个月以上,且在测汞仪的还

原瓶内壁上不易产生积淀。
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测定水中五日生化需氧量( BOD 5)通常采用

碘量法和膜电极法。为观察膜电极法的适用性,以

国家环境保护总局标准物质研究所 BOD 5 标准样

品和一些水样作膜电极法与碘量法比对试验。

膜电极法测定 BOD 5 所用仪器为 YSI 5000

型溶氧仪, 探头为 5010 型。两种方法对水样

BOD 5的比对测定结果见表 1。

由表 1可见,两种方法测定标准样品的结果均

在其保证值范围内, 对各种水样测定的相对误差

(以碘量法为基准) < 5% , 表明膜电极法测定水样

结果与碘量法测定结果基本一致, 膜电极法完全可

用于 BOD5 的测定, 尤其适合大批量样品的测定。

表 1 两种方法对水样 BOD 5 比对测定值 ( n = 3) mg / L

水 样 膜电极法 碘量法

标准样品

(保证值 124 8)
122 127

长江水样 1. 23 1. 21

秦淮河水样 2. 84 2. 95

秦淮河水样 7. 81 7. 46

玄武湖水样 4. 60 5. 12

玄武湖水样 7. 29 6. 99

垃圾处理厂水样 8. 42 8. 04

宾馆处理水样 27. 8 29. 1
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