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摘*要!为解决测定受有机物污染的城镇污水原水中氰化物含量过程中出现的总氰化物未检出!进出水总氰化物浓度倒大
等问题!采取增加石油醚&]- b,+-l'萃取或银盐沉淀预处理的步骤!实现对干扰的消除!方法相对标准偏差在94'= b+/4

3=之间!加标回收率在'9= b]-=之间$
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**某城镇污水处理厂&该厂受纳部分炼油和化
工废水'总氰化物测定存在进水浓度高于污水处
理装置出水浓度现象!明显存在测定干扰!见表,$

按文献+,,中异烟酸?吡唑啉酮分光光度法
测定!标准中列出氧化物#亚硝酸离子#硫化物及油
类干扰的消除方法$ 废水总氰化物&ZM1'测定进
出口浓度倒大主要是进水总氰化物浓度负干扰!常
出现未检出&-4--9 SK_!'所致$ 炼油和石油化工
废水主要污染成分是烃类和可溶性有机物与无机

物!其中糠醛++,

#酚#甲醛#肼#卤代烃#苯系物#焦
油等有机污染物+.,

!常干扰废水总氰化物测定$

糠醛对氰化物产生负干扰是因为醛基& ?M8('与
8M1反应生成氰醇!影响氰化物的测定$ 卤代烃
在测定总氰蒸馏条件下与氰化钠或氰化钾发生反
应!生成腈!使测定结果偏低+9 ?/,

$ 实验研究了银
盐沉淀#石油醚萃取等预处理方法对干扰的消除
效果$

表,*废水总氰化物测定进出口浓度倒大统计表
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试剂(1"(8溶液&+=!,=及-4,='%磷酸盐
缓冲溶液& O8值d<'%氯胺Z&,='%异烟酸?吡
唑啉酮溶液% 0LZ6 & ,-='% 6K1(

.

溶液
&-4-3 SQR_!'%石油醚&.- b/- l#]- b,+- l'%

浓磷酸%氰化物标准溶液&34--及,4-- SK_!'$

,4+*实验方法
取一定量的某城镇污水处理厂含氰污水!选用

一定的预处理方法消除干扰!将消除干扰的溶液置
于3-- S!蒸馏瓶中!加入,- S!,-=0LZ6和
,- S!浓磷酸加热蒸馏!用,- S!,=1"(8溶液
吸收!接受瓶内溶液接近,-- S!时!停止蒸馏!以
去离子水稀释至刻度!取一定量流出液用异烟酸?

吡唑啉酮分光光度法测定+,,

$

+*结果与讨论
+4,*新增银盐沉淀预处理步骤消除对ZM1测定
的干扰

利用6K

a在碱性条件下可氧化醛为酸!同时
6K

a易与氰化物形成沉淀的原理消除干扰$ 取一
定量的含氰废水!加入过量的6K1(

.

摇匀!静置!

过滤分离!在滤液中滴加6K1(

.

!如有沉淀重复摇
匀#静置#过滤分离过程!直到滤液中滴加6K1(

.

没有沉淀为止!最后将沉淀连同滤纸一起转入全玻
璃蒸馏装置并加入+-- S!8

+

(!以0LZ6_8

.

:(

9

蒸馏分离#测定!结果见表+$

表+*银盐沉淀法消除干扰对氰化物测定的影响
水样测定值

未经预处理_

&SK0!

?,

'

预处理后_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

加标量_

&SK0!

?,

'

加标回收率
测定值_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

回收率
_=

-4--9 -4-<- -4-</ -4-3- -4,,' -4,,' '9

-4-/. -4,,+

-4-]/ -4,+3

+4+*新增石油醚萃取预处理步骤消除对ZM1测
定的干扰

醛#卤代烃等有机物易溶于石油醚!氰化物
&M1

?

'则易溶于水!随着石油醚的加入进一步加
速了氰醇的分解!促进反应向左进行!达到分离醛#

卤代烃!消除干扰的目的$ 取含一定量氰化物的废
水,-- S!!加入,- S!石油醚萃取!静置分层后!

分出水相进行蒸馏分离#测定!结果见表. 和表9$

取含一定量氰化物的废水,-- S!!加入,- S!石

油醚萃取!静置分层后!分出水相!再在水相中加入
,- S!石油醚进行+ 次萃取!分出水相蒸馏分离#

测定!结果见表3$ 由表. b3 可见!用石油醚进行
+次萃取时加标回收率没有明显提高!且增加了实
验步骤!选用]- b,+- l沸程的石油醚进行,次萃
取较为实用!加标回收率也可满足要求$ 若干扰物
浓度较高或加标回收率低于'-=可采用+ 次萃
取!可较好地消除干扰$

表.*石油醚".- b/- l沸程#萃取法消除干扰对氰化物测定的影响
水样测定值

未经预处理_
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?,

'

预处理后_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

加标量_

&SK0!

?,

'

加标回收率
测定值_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

回收率
_=

-4--9 -4-3+ -4-3< -4-3- -4-]3 -4-]/ <'

-4-/+ -4,-.

-4-3/ -4-']

表9*石油醚"]- b,+- l沸程#萃取法消除干扰对氰化物测定的影响
水样测定值

未经预处理_

&SK0!

?,

'

预处理后_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

加标量_

&SK0!

?,

'

加标回收率
测定值_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

回收率
_=

-4--9 -4-/, -4-/9 -4-3- -4-]' -4,-] ]-

-4-// -4,++

-4-/3 -4,-'
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表3*石油醚"]- b,+- l沸程#+次萃取法消除干扰对氰化物测定的影响
水样测定值

未经预处理_

&SK0!

?,

'

预处理后_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

加标量_

&SK0!

?,

'

加标回收率
测定值_

&SK0!

?,

'

测定均值_

&SK0!

?,

'

回收率
_=

-4--9 -4-/, -4-/9 -4-3- -4,+- -4,,- ]+

-4-// -4,,-

-4-/3 -4-]]

+4.*+种预处理方法测定值的精密度与准确度
+种新增预处理方法中石油醚&]- b,+- l'

萃取精密度较好!准确度较高%而银盐沉淀预处理

方法对操作要求较高!精密度较差!见表/!必要时
可增加平行样个数$

表/*+种新增预处理方法测定值的精密度与准确度统计数据
预处理方法

.个平行样测定范围_&SK0!

?,

' 平均值_&SK0!

?,

' 标准差_&SK0!

?,

'

相对标准差_= 回收率_=

银盐沉淀法 -4-/. b-4-]/ -4-</ -4-+- +/43 '9

石油醚萃取法&.- b/- l' -4-3+ b-4-/+ -4-3< -4--/ ,-4< <'

石油醚萃取法&]- b,+- l' -4-/, b-4-// -4-/9 -4--. 94' ]-

.*结语
当存在标准方法规定的9种干扰以外的醛#卤

代烃等有机物干扰时!可用石油醚&]- b,+- l'萃
取#银盐沉淀预处理方法消除干扰!从而准确测定
废水中总氰化物的含量$
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