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摘 　要 :以 2% NaOH溶液替代醋酸锌溶液为硫化物吸收液 ;另由体积分数 50%的盐酸替代磷酸作酸化剂 ,可避免吸

收瓶壁附着物生成 ,提高硫化物的吸收率 ,样品加标回收率为 92. 5% ～100%。
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Abstract: The recovery of sulfide from the samp les was from 92. 5 % to 100 % with absorbent of 2 %

NaOH solution. To avoid the deposition on the bottle wall and imp rove the sulfide recovery, the hydrochloric acid

substituted phosphoric acid as acidulant.
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　　对浑浊度高、色度深的废水样品 ,测定硫化物

前需经酸化和吹气的预处理。国标方法采用醋酸

锌吸收液 ,硫化物的吸收效率低 [ 1 ]。现用 NaOH溶

液为吸收液 ,重新选择酸化剂 [ 2 - 3 ]。

1　NaOH吸收液

取质量浓度 2 mg/L的硫化物标准溶液 5 mL

加入 100 mL 蒸馏水中制备样品。样品中加入

10 mL 体 积 分 数 50% 的 磷 酸 酸 化 剂 , 用

100 mL /m in的氮气吹 45 m in, 10. 0 mL不同浓度

的 NaOH溶液置包氏吸收装置内 ,水浴温度 60 ℃,

作硫化物吸收。同一体积分数的吸收液作 3次平

行吸收和测定。结果表明 , 2% NaOH吸收液效果

最好 ,见表 1。

表 1　不同体积分数 NaOH溶液的硫化物吸收情况

体积分数 测定均值 m /μg 吸收率 /%

1. 0% 9. 28 92. 8

1. 5% 9. 67 96. 7

2. 0% 9. 78 97. 8

4. 0% 8. 89 88. 9

吸收硫化物后的吸收液随放置时间延长 ,测定

值会逐渐降低。因此 ,吸收液不易久置 ,须及时比

色测定 , 见图 1。

图 1　放置时间和测定值的关系

2　酸化剂

在实际工作中以磷酸做酸化剂 ,吸收瓶上部的

内壁会出现附着物 ,在吹气过程中附着物上易形成

水珠 ,吸附 S
- 2

,影响测定结果 ,并且附着物不易被

洗净。为此 ,选择盐酸、硫酸和磷酸进行实验 ,确定

适合的酸化剂 [ 4 - 6 ]。

以 2% NaOH溶液 10 mL做吸收液 ,硫化物加
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标量 10. 0μg,其他实验条件同上 ,用 10. 0 mL不

同的酸作酸化剂的硫化物吸收结果见表 2。

表 2　体积分数 50%的不同酸化剂硫化物的吸收情况

种类
测定值

m /μg

均值

m /μg

平均吸

收率 /%

吸收瓶

附着物

磷酸 9. 70 9. 86 9. 77 9. 53 9. 72 97. 2 明显

硫酸 11. 4 9. 85 12. 2 10. 9 11. 1 111 不明显

盐酸 9. 80 10. 0 10. 2 9. 85 9. 97 99. 7 不明显

用硫酸或者盐酸替代磷酸作酸化剂 ,吸收瓶内

壁上水珠细而少 ,并在测试实验完成后玻璃器皿易

洗净。体积分数 50%的盐酸作酸化剂不仅硫化物

吹出率高 ,样品平行性也好。

3　样品加标回收率

以 10 mL 2% NaOH溶液作吸收液 , 10mL体积

分数 50%的盐酸作为酸化剂对实际样品硫化物加

标 4. 0μg进行回收率测定 ,见表 3。该方法的回收

率能够满足测定的要求。

4　结论

用 2% NaOH溶液作硫化物吸收液 ,吸收效果

好 ,实际样品的加标回收率为 92. 5% ～100% ,但

经吸收后的吸收液不能久置 ,应及时比色。体积分

表 3　硫化物实际样品回收情况

样品

编号

样品硫化

物量 m /μg

实测值

m /μg

加标回收

量 m /μg

回收率

/%

1 17. 2 20. 9 3. 7 92. 5

2 17. 2 21. 0 3. 8 95. 0

3 16. 9 20. 8 3. 9 97. 5

4 16. 9 20. 7 3. 8 95. 0

5 17. 2 20. 9 3. 7 92. 5

6 17. 2 21. 2 4. 0 100

数 50%的盐酸替代磷酸作酸化剂有助于提高硫化

物吸收率。
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