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摘� 要 :指出了亚甲蓝光度法测定洗涤剂的不足, 提出改用甲基绿光度法测定, 该方法快速简便,易于操作, 相对标准

差< 5% , 加标回收率在 93% ~ 104%之间。
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Abstract: The disadvantage of methylene blue photometry to detect detergent w as discussed. It can be

improved by using methyl green photometry. This method was fast and easy for operat ion. Relat ive standard

deviat ion w as less 5% , recovery rate w as betw een 93% and 104% .
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� � 为提高电镀质量,在电镀工艺的电镀液中常加

入适量的聚氧乙烯脂肪醇醚硫酸钠一类的洗涤剂。

这类洗涤剂在电镀废水中的含量较高, 常用亚甲蓝

光度法[ 1]测定。该法主要是测定直链烷基苯磺酸

钠( LAS)、烷基磺酸钠和脂肪醇硫酸钠, 且试剂用

量大, 操作烦琐, 修订的 水和废水监测分析方法

(第 4版) !未选有测定水中阴离子活性剂的方法。

为此,今改用甲基绿光度法测定聚氧乙烯脂肪醇醚

硫酸钠一类洗涤剂, 方法简便快速。

1 � 试验

1. 1 � 主要仪器与试剂

U V 654紫外可见光光度计, 上海第三分析

仪器厂。甲基绿溶液:用三氯甲烷萃取 2. 5 g/ L 甲

基绿水溶液至三氯甲烷有机层, 无色; 1 000 mg/ L

聚氧乙烯脂肪醇醚硫酸钠标准溶液,亦可用海鸥洗

涤剂配制; pH 2. 5缓冲溶液:称取甘氨酸7. 5 g和氯

化钠 5. 8 g 溶于水,用 0. 5 mol/ L HCl调节 pH 至

2. 5,稀释至1 L; 电镀基体溶液:按车间工艺配制,

1 L 溶液中含氨三乙酸 30 g、氯化铵 260 g、二氯锌

46 g、硫脲1. 2 g、聚乙二醇1. 2 g, pH 5. 8~ 6. 2。

1. 2 � 试验方法
准确吸取电镀废水样 5 mL, 置于 60 mL 分液

漏斗中, 加水 15 mL 和缓冲溶液10 mL, 加甲基绿

溶液 5 mL,摇匀,加三氯甲烷10 mL, 振摇 60 s, 放

置分层,将三氯甲烷层放入干燥的 25 mL 容量瓶

中,再向分液漏斗中加三氯甲烷10 mL,萃取 30 s,

分层后将三氯甲烷层并入容量瓶中,以三氯甲烷稀

释至刻度,摇匀, 用 1 cm 比色皿在波长 615 nm 处

测定吸光值, 计算洗涤剂的含量。

1. 3 � 校准曲线

准确吸取 6份电镀基体溶液 5 mL, 分别置于

60 mL 分液 漏 斗 中, 加 入 水 15 mL, 加 入

1 000 mg/ L 聚氧乙烯脂肪醇醚硫酸钠标准溶液

0. 00 mL、0. 25 mL、0. 50 mL、0. 75 mL、1. 00 mL

和1. 25 mL, 以下按试验方法步骤进行, 校准曲线

在0 mg/ L~ 50 mg/ L 范围内,呈良好的线性关系。
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2 � 结果与讨论

2. 1 � 甲基绿用量

准确加入聚氧乙烯脂肪醇醚硫酸钠洗涤剂

0. 75 mg 若干份, 分别加入甲基绿溶液 1 mL、

2 mL、3 mL、5 mL、10 mL 和15 mL,按试验方法萃

取测定, 试验表明, 当加入甲基绿溶液> 3 mL 时,

吸光值基本趋于稳定不变,今选用 5 mL。

2. 2 � 缓冲溶液用量

改变缓冲溶液的用量, 即分别加入缓冲溶液

5 mL、10 mL 和15 mL, 在加入缓冲溶液 10 mL

时,吸光值已基本不变,今选用 10 mL。

2. 3 � 三氯甲烷的萃取次数

亚甲蓝光度法测定水中阴离子表面活性剂,按

文献[ 1]应反复萃取 3次, 郝永红等
[ 2]
认为改用 1

次萃取的方法, 1次的萃取率可达 95%, 经对照试

验表明,两种萃取法的测定结果之间无显著性差

异。今用 2次萃取法。

2. 4 � 检测限
以空白溶液连续测定 11次的 3倍标准差计,

方法检测限为 1. 1 mg / L。

2. 5 � 精密度和加标回收率

取某工厂电镀废水测定聚氧乙烯脂肪醇醚硫

酸钠洗涤剂, 结果见表 1。

表 1� 电镀废水样品测定结果( n= 4)

样品

号

样品含量

�/ (mg∀L�1)

相对标准

偏差/ %

加标量

�/ ( mg∀L�1)

测得量

�/ ( mg∀L�1)

加标回

收率/ %

1 14. 6 3. 2 15. 0 28. 9 93. 3

2 15. 8 3. 6 20. 0 35. 1 96. 5

3 13. 9 4. 5 10. 0 24. 3 104. 0

� � 由表 1看出, 3个废水样的聚氧乙烯脂肪醇醚

硫酸钠洗涤剂的相对标准偏差< 5%, 精密度较好,

加标回收率在 93%~ 104%之间。
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3 � 使用方法

设备安装妥当(集样瓶的小口用乳胶管接好,

直颈口与塞子可密封) ,入水后,手柄相向靠近合拢

时,取水口与塞子分开,水流入集样瓶, 采到所需水

样后, 松开固定瓶塞的手柄,借弹簧拉力或反向扳

开手柄,塞子即可进入集样瓶口内, 完成采样。提

出水样采集器, 用止水夹夹住乳胶管,从 X夹松开

瓶塞,拧开固瓶螺丝,取出直颈集样瓶, 装入箱中运

回实验室供分析用。

4 � 特点

( 1) 构造简单,制作容易。一般玻璃器皿生产

厂家或塑料生产厂家均有能力生产,某些实验室的

加工厂也能生产。

( 2) 容易清洗。该设备的主要器件集样瓶开

口大,且两端开口,取样前后清洗方便。

( 3) 可拆卸,可续接。该设备的 X形采样夹的

手持部分可以续接伸长,适于采集深井和江河、湖

库不同水层的水样; 若水体较浅, 但边坡(岸)条件

不好,可续接手柄,加长后侧向伸入水中采样。

( 4) 携带方便, 便于运送。由于可拆卸, 总体

较小,携带比较方便。同时,集样瓶及 X夹可拆开

放入专用箱中运送。

( 5) 一物多用。X夹可用于夹取不易手取的

东西;直颈集样瓶, 不仅可作采水器,在运回实验室

后还可直接作分样器, 从下口管分取分析溶解氧

( DO)等不可曝气的水样,无须用虹吸管。

5 � 现行水样采集器与直颈双口卧式水样采集器的

比较

现行水样采集器与直颈双口卧式水样采集器

的比较见表 1。

表 1 � 现行水样采集器与直颈双口卧式水样采集器的比较

现行水样采集器 直颈双口卧式水样采集器 #

立式采样 卧式采样

单向开口 双向开口

不可续接 可拆可续接

破坏(扰动)所采

水体的水文状态

基本不破坏(扰动)所采

所采水体水文状态

专一使用 可作多用

� � # 该水样采集器已申请国家专利, 专利申请号为

03263655�5。
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