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印染业所用染料和柔软剂种类较多, 污染物成

分复杂,工艺不尽相同,所排废水有机物含量高、色

度深、浑浊度高、干扰因素多。在测定废水中硫化

物时, 常规方法是加 Zn ( Ac) 2沉淀, 然后是过滤、

洗涤、酸化、吹气分离,但这些预处理不能完全消除

某些物质的干扰,为此对测定方法作些改进。

1 实验及结果

水样充满 200mL采样瓶, 用 1mo l/L NaOH溶

液调节水样至 pH 9,加 50 g /L抗坏血酸 5 mL、饱

和 EDTA 0 6 mL, 再滴加饱和 Zn( A c) 2至胶体完

全产生,常温避光, 1 d内分析。

用中速滤纸或玻璃纤维膜过滤, 用 20 g /L

N aOH乙醇溶液洗涤沉淀 3次, 再用碱性水 ( pH  

8)洗涤 2~ 3次, 将沉淀连同滤纸移至 250 mL或

500mL三口烧瓶。用水稀释至约 100 mL,在吸收

管中加 20 g /L N aOH溶液 25mL作为吸收液, 按图

1吹气装置预处理。

1 气温流量计; 2 球形冷凝管; 3 三

口烧瓶 ( 250 mL或 500 mL ) ; 4 恒温水浴;

5 毛细管; 6 50 mL比色管 (内装吸收

液 ) ; 7 加液阀

图 1 加冷凝管的吹气装置

开启氮气钢瓶,以 400 mL /m in流量吹气 5 m in

驱除残余空气,关闭气源,用加液阀加浓磷酸 10 mL,

迅速关闭加液阀。打开球形冷凝管的冷却水,水浴

温度在 80 ! 时, 以 200mL /m in的速度连续吹气

40 m in,赶尽装置中残留的硫化氢,关闭气源, 立即

用∀水和废水监测分析方法# (第四版 ) (简称 ∀第四

版#)中的碘量法和亚甲蓝光度法测定硫化物。

取某印染厂总排废水样, 现场加适量 Zn( Ac) 2

溶液固定, 按∀第四版 #预处理, 分别用碘量法和亚

甲蓝光度法测定硫化物 ( n = 5) ,碘量法测定结果

在 2 73 mg /L ~ 2 86 mg /L 之间, 相对标准差

0 8%; 亚甲蓝光度法在 1 16mg /L~ 1 20mg /L之

间,相对标准差 0 4%。

为消除干扰, 仍取相同水样, 经过滤, 增用

20 g /L NaOH乙醇溶液洗涤 3次, 再用碱性水 ( pH

 8)洗 2~ 3次,将沉淀连同滤纸移至三口烧瓶,

按图 1吹气装置作酸化 -吹气处理,分别用碘量法

和亚甲蓝光度法测定硫化物, 碘量法测定结果在

1 10 mg /L ~ 1 15 mg /L 之间, 相对标准偏差

0 3%; 亚甲蓝光度法则在 1 10 mg /L~ 1 17mg /L

之间,相对标准偏差为 0 7%。

t检验表明, 两种方法无显著性差异。沉淀经

20 g /L NaOH乙醇溶液洗涤后,有机类干扰已基本

消除。废水用碘量法测定亦可获得准确的结果。

2 结论

( 1)采样时应注意先加入 NaOH溶液, 再滴加

Zn( Ac) 2至胶体完全产生。

( 2)沉淀经 20 g /L N aOH乙醇溶液洗涤 3次,

可去除有机污染物。

( 3)吹气装置上方尽可能附加冷凝管, 用

20 g /L NaOH溶液作吸收液, 并立即测定, 以提高

回收率。平均回收率可达 98%。
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