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本文介绍用于水污染监视用的紫外专用分析仪和用紫外分光光度法测定水中污染物 的方法
,
前者包括

用于评价水中有机污染物的紫外分析器
、

总酚自动测定仪和硝酸盐自动测定仪 后者包括 硝酸盐
、

亚硝酸

盐
、

酚类化合物
、

微 量油
、

氰
、

烷基苯磺酸和苯并 花等的侧定方法 以简单实用的方法为主
,

对基
本原理和操作关键做了评述

紫外光度法是分析化学中的一种经典方法
,

比较简单易行
,

近代分光光度计能对光谱进

行自动扫描
,

与电脑联用后能自动进样
、

分析和进行各种数据处理
,

更进一步提高了这种方

法的应用水平
。

在环境污染分析中的应用虽不象气相色谱法那样突飞猛进
,

但也在脚踏实地

的前进
,

更有其简便易行
、

特异性较好的独到之处
,

特别是在水污染的分析研究中不断有新

的报告出现 应用技术上有新的创造
,

分析化合物的种类 日益增加
。

本文简要介绍了紫外

光度法在测定硝酸盐
、

亚硝酸盐
、

酚类化合物
、

油
、

氰
、

致癌的多环芳烃以及评价其它水污

染指标方面的应用
。

用于分析监测或报警的专用仪器

一 用于评价水中有机污染物的紫外分析器

原理 一定波长的紫外吸收值与水中可溶性有机物的含量成正比
,

并与水中的总有机碳
、

生化需氧量 和化学需氧量 有一定的相应关系
,

所以目前已越

来越多地把紫外吸收值做为水质有机污染的一个重要指标 所设计组装的仪器选用的波长也

不完全相同
。

。紫外分析器〔 〕 用于监测河水
、

含酚废水和污水处理厂排出的废水 水样用离心

泵送人水样池
,

通过带有填料的流动过滤器
,

水样进人装有两块石英玻片的样品池
,

第一块

玻片的透过光为 。 ,

第二块玻片的透过光为 。 ,

其吸 收 仅为浊度所造成
,

以使仪

器自动扣除由于浊度所弓起的吸收 仪器的电系统组装在 毫 米 的金属箱内
,

光源为汞灯
。

仪器的零点漂移 小时内不超出
,

有三档灵敏度范围

肠 二
。 , 吞

。 , 口
。

紫外吸收值与化学需氧量的关系为才 ‘ 夕 仰
,

式中才为 。功的吸收值
, 尸为



环 境 化 学 券

转换系数
,

为高锰酸钾错载盈或重铬酸钾盛载皿
。

下表是经过长期砚察得出的不同类型水

的吸收值和 刀的苹均值与变化系盆的近似值
。

类 型
吸 收 值

生兮
弓 目口

高性映钾铭权

‘

变化系数

下泣

重钻映钾钳权挂

心

变化东拉

的朋抓,一,一,︸
峨止

肠肠加阳

月上‘山

饮 用 水
河 水

除肠后焦护度水

亚硫映盐纸浆厂废水

纸茱厂废水

此 加
。

‘

‘

内

勺

‘

‘ 的

。
石二‘

。

了

加勺下

了
,

朋句
,

的

、

存在间且是当水中有大量悬浮固体时会使仪器出现障碍 排水水质一旦发生变化时
,

紫

外吸收值会发生大幅度变化
,

但一般环境排水或一般河流
,

有机物形态大体相同
,

地城之差

可忽略不计
。

上海复旦大学研创的 犷一总有机污染监测仪
,

利用低压汞灯做光 源
,

对径基苯甲酸的

侧定灵敏范围为
。

二 了
。

较国外仪器灵旅
,

价格亦便宜
,

二 总肠自动侧定仪〔〕

原理 酚类化合物在加入氢级化钠溶液后于 盯 “ , 处出现新的吸收高峰
,

用酸 化的水

样傲为对照
,

以抵消水样中其它物质的作用
,

所以是基于差示紫外吸收技术
。

这种装置用于

炼油厂含酚皮水的连续报菩
。

装置 仪器的组装如图 所示
。

放在一个完全密闭的防爆匣中
。

它可连续测 定 同一水流

的两个样品的吸收差别
,

一个样品轻度酸化
,

另一个样品高度碱化
,

用泵来控制酸和碱的注

压教气断

··

嘿嘿

入
,

酸和碱的注人速度是企毫升 分
,

水

流进人样品池的速度是 毫升 分 在
口 二 时呈直线关系

,

在德定水流

条件下
,

小时内零点 的 漂 移 大约是

个刻 度
,

当满刻度为 毫克 升

时
,

噪音水平相当于口 毫克 升 重复

性在 口毫克 升
,

范围约土 毫克 升

令圈 阶分析仪示意图

三 确欲盆自动侧定仪〔幻

这一装置特别适应于自来水中硝酸盐的侧定
,

它是由美国 功。 自动进样系统 月

系列和肠型分光光度计组成 仪器稳定后每个操作周期可做 个样品需时 分
,

基本原理

同梢徽盐的紫外直接测定法 仪器选用 。川傲为测定波长
,

用 的盐酸酸化样品
,

参

比空白溶液用。‘。 ‘万的盐酸与‘ 的 蒸 馏 水 组 成 仪器 组装图与操作条件见参考文

献
。

在实验室中进行分析的方法
一 幼政盆的侧定

萦外 接侧定法 ‘〕〔〕

原理 利用水中硝酸盐在 。。脚处的吸收特征
,

直接进行测定
。

由于可溶性有机物在这

一碑段也可能有吸收
, 所以番在 并 , 处进行第二次侧定

,

以便校正
,

因为硝曲基在即‘坷娜
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没有吸收
,

而可溶性有机物有吸收 测定前水样用 盐酸酸化
,

以防止氢氧化物干扰

仪器与试剂 通用紫外分光光度计
、

重燕馏水 用于配制和稀释所有溶液
、

盐酸
、

硝酸盐标准溶液 价 , 如
、

氢氧化铝悬液 , 脱色用

操作方法
、

如水样有悬浮物和颇色较深时需经过逮和脱色
,

取和价 水样加人 优 盐酸彻底混匀
。

、

标准曲线的绘制 分别吸取
, , , , 护 , “ ·“ 。琳 的 稍 酸盆标

准溶液
,

稀释至 脚
,

分别加入 盐酸 用
,

摇匀
。

、 用蒸馏水做空白对照测定 。”勿吸收值 若需校正时
,

同时测定 ‘。 的吸收
。

计算 月校 二 刁 。、一 月 , 。

硝酸盐 衍可 硝酸盐 的净值 杯习 用 校计 水样奄升数
优夕 二 硝酸盐氮 娜夕 又‘

双波长侧定法〔〕

原理 利用双波长分光光度计的特征
,

根据硝酸盐一级导数光谱的最高点在 翔杭
,

选

用 二做几 波长
, 二傲元 波长进行测定

,

硝酸盐以氮计算时
,

其线性范围在 。口 ,

标测限为 夕

仪器与方法 双波长分光光度计
。

工作时将凡 固定在
,

几 固定在 了加 。
,

开机稳定 分钟后用衰减调零、 使用 加 ,

光径石英比色池
,

先用不同浓度的硝酸钾标准溶液测定
,

绘制标准曲线
。

测定样品时用中邃

滤纸将水样过滤
,

将水样注人比色池中
,

记下读数
,

由标准曲线即可查得硝酸盐的含盆
,

也

可由仪器的浓度直读档读出浓度
,

但事先要用标准溶液校正浓度档

二 硝酸盐与亚硝酸盐的同时测定川
原理 等浓度的硝酸盐氮和亚硝酸盐氮在 日”阴处的光吸收值相同

仪器与试剂

通用紫外分光光度计
、

氨磺酸 分析纯
、

盐酸
、 ”一 还原荆
、

硝酸盐或亚硝酸盐标准溶液

方法 把待测样分为三份

甲 每 水 样 中加 人 三 粒 一 “粒和 协 盐 酸
,

把 扩和 扩都还 原 为
,

反应 一 小时后过滤
。

滤液备用

乙 水样中加入少量氮磺酸 川 ,

去除

丙 , 不加任何试剂

以甲做为空白对照
,

乙做为测定液在 二处测定光吸收
,

测得值为 一 的 吸收
值 , 用甲做为空白对照

,

丙做为测定液
,

测定 处的光吸收
,

测得值为 。

一 加刃
一悴总的吸收值

,

由此值中减去 一 的值
,

即为 一 的值 标彩用 一方标
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准溶液或 一 标准溶液均可
,

在 光径比色池中的测定范围是 。

一
十

一
的总和不得超过‘ 。川

,

清洁水样可用蒸馏水直接代替甲
,

傲空白对照
,

三 酚类化合物的测定

总阶的紫外吸收测定〔〕

原理 酚类化合物在 一 。处有较强烈的紫外吸收
,

加人万 鸽液后产生

红移现象
,

并增加吸光度 在 。和 。附近有两个吸收峰出现
。

以平均克分 子消

光计算
,

处的吸收值比 。处的吸收值大三倍多
。

仪器与方法 通用紫外分光光度计
。

采样后用滤纸过滤以除去悬浮物
,

分别用移液管吸取 水样于有磨口塞的 两 个硬质

坡摘试管中
,

一管中加人一滴 溶液摇匀
,

另一管中加一滴。
,

的盐酸
,

使

在 之间
,

用酸化样品作 空 白对照
,

用碱化样品作测定样
,

在 处酬 定 其吸光

度 同时仍以酸化样做空白对照
,

作 标 准 酚 的标准曲线
,

根据样品的吸光度在标淮曲线上

查得样品的含酚量
。

应用范围 主要用于炼油厂含酚废水的测定
,

当含酚量大于“ 川 时
,

要稀释到韶二川

左 右后 再 行测定 测定曝气池出水和含酚量很低的水样时选用 勿的比色池和 切

的波长 由于不同水质酚类化合物的组份不同
,

在选择标样时要加以注意
。

例如煤气发生站

的含酚废水
,

处理前以苯酚为主
,

故测定进水时用苯酚做标样
,

经生物转盘处堪后以甲酚为

主
,

故测定出水时以对一甲酚做标样

新萦外比位分光光度法 〔的

基于示差光度法测定酚的基本原理
,

设计了一种专用于测定微量酚的新型仪器
,

对于苯

酚 , 邻甲酚
、

对甲酚
、

间苯二酚
、

百里香酚
、

对甲氧酚及酪氨酸可测至妙乙级 所用仪器如
图 所示

,

由三个基本单元组成 一是双空心阴极灯
、

电源
,

二是 带 有全部高压电源的相放

光度放大器
,

三是由两个空心阴极灯
、

单色器
、

样品室和光电倍增管组 成的分析部分
,

对灯

用铂空心阴极灯
,

灯用铬空心阴极灯 两灯在 ℃相位中交替产生脉 冲 并具有幼 占

空因数的方波电流脉冲 仪器工作时
,

机械快门阻断从灯 发出的光
,

在样 品 室 放 酸性样

品
,

调节灯 的电流 。月
,

调光电倍增管高压至 伏
,

调节放 大 器可讽部分
,

使光度

放大器表头偏 转 为 满 刻度 打开灯 的快门 读数位置
,

调节灯电流
,

使两个波长的强

度平衡 由于它对灯 具有 口
。

相位差
,

故放大器电表读数为零
。

把 加到样品中
,

使

万约为
,

灯月的光被吸收
,

灯 的光不坡吸收
,

此时表头的读数即与酚类化 合 物的浓度

成正比
。

光度放大器
一

减 赫兹

调制

双灯电源

一

产气国华
·

寺
,

区画 一
光电倍增管 回、 户 尔

、一

图

阴报灯
,

舞紫外比值分光尤度计示意图

本法所用标准酚混合溶液为 苯

酚
、

间甲酚
、

纬对 甲酚 碱 液 为

五氛苯阶的测定。。〕

五氯苯酚是应用较广的除芳剂
,

灭菌

剂及杀虫剂 它在碱性溶液中没有酚类化

合物的那种红移现象
,

但吸收峰增高
,

最

大吸收峰约在 ”功处 利用新紫外比值

分光光度计
,

用铜空心阴极灯代替铂空心

单 色器 波 长调到 。 ,

操作方法同新紫外比分光 光度法
,

检侧限为 夕户
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浓度范围是口 夕

四 抓离子的测定〔 〕

原理 氰和镍离子在氨溶液中能迅速反应
,

形成稳定的具有 特征紫外吸收光谱 的 四氛

镍盐阴离子的复合物
,

其最大吸收峰在 了 。处 图

二 试剂与仪器

〕 界, 、

田 了 夕 的

的紫外吸收光谱

“

试剂 含有
“

克分子抓化镍和
一 ’
克分子

氨的混合液
。

用蒸馏水配制
,

通用分光光度计
,

厘米石

英比色池 标准蒸馏器加以改装
,

在 , 园底烧瓶中

装一空气导管
,

使其一端靠近烧瓶底部
,

另一端通过一

水冷冷凝器接到一个 。内装细砂的吸收管上
,

管的底部装有多孔过滤板
。

空气经由真空泵由吸收管的

外导管中引入
,

烧瓶上的空气导管装一漏头用以加入水

样

操作方法 用吸管将 氯化镍的氨溶液加入吸收管
,

打开真空阀使空气缓慢通过
, 由

漏斗加人水样 不超过 如水样中有亚硫酸盐或硫化物
,

则需将 吸 收 器和冷凝器断

开
,

加人 硫酸
,

再滴加高锰酸钾的饱和溶液略过量 用蒸馏水冲洗漏斗后振摇 蒸馏瓶使

事混匀
,

接通冷凝器与吸收管
,

调节空气流量约 ’“ 分
,

在热水浴中回流加热 ’小时 若水

样中无亚硫酸盐与硫化物可直接加人硫酸
,

无需断开冷凝器

用氮化镍的氨溶液做为试剂空白对照
,

在石英比色池中测定 吸 收 液 在 处的吸收

值
。

氛离子的浓度在 拼 符合比耳定律
。

原水样中氛离子浓度的测定下限约为。

五 微 油的测定〔 〕

原理 水中油份含有的各系芳烃化合物具有特征紫外吸收峰 一 阴 ,

一 , ,

利用这一特征根据芳烃化合物的含量来相应地确定污水中微量油品

仪器与试剂 通用分光光度计 脚和 。。脚石英比色池
、

石油醚 一卯 ℃石油 醚 经硅胶 吸 附法脱除芳烃 要求脱芳烃后透过率不小于

以医用蒸馏水为空白
、

标准油样的制备 用 一 ℃的石油醚
,

从待测污水中抽出约 克油品 如水样含油

量很小
,

可取隔油池检油 经无水 脱水后过滤 滤液于 ℃水浴上
,

蒸发去除大部

分石油醚
,

于 ℃烘箱内蒸尽石油醚
,

获得标准油样 由标准油样制备标准曲线

方法 用标有刻度的分液漏斗直接采取一定量水样
,

加人一定体积石油醚
,

充分振荡
,

萃取油份
,

石油醚用玻璃纤维滤纸过滤后
,

倒入吸收池内在波长 阴或 切处测定吸收

值 根据标准曲线查得的数值与萃取浓缩的倍数计算水样中油份的含量

灵敏度与准确度 用 。波长
,

厘米比色池时 灵 敏 度为口 若用石油醚将

水样浓缩 倍
,

可检出污水中的油份口 二

当油的检出浓度 口 时
,

绝对误 差 不大于口 夕 ,

当检出 浓 度大于 川

时
,

其平均相对误差一般不大于
。

千扰 污水中酚类与油的比值小于 时 基本上无干扰 环烷酸易被石油 醚萃取
,

故 有
干扰 但目前在测定污水中油份时

,

常把环烷酸作为油品中的一个组份
,

也可用四抓化碳萃取
,

在才 波长处测定〔 〕
,

‘ ‘
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六 烷甚笨磺酸盐的测定〔 〕

原理 水样中的烷基苯磺酸盐和甲烯形成复合物后用
,

二 盆 乙烧苹难
,

经酸洗后再

肠水苹取其中的烧基苯磺酸盐
,

在 却切处进行测定

试剂与仪器 通用紫外分光光度计
、

甲烯兰溶液

入 口材硫魏铁溶液
、

十二烧墓苯磷酸钠 刀刀 标准溶液
、 通,

二熟乙烷
、

浓盐截

摄作方法
、

在装有 摊。 水样的分液漏斗中加入吞 , 甲烯兰溶液
,

硫 酸 按 溶 液和
,

二氯乙烧
。

萃取振荡 分钟后弃去水棍
、

于有机相中加入 浓盐酸
,

萃取振荡 分钟后弃去水相

再 良上述挽过酸洗的有机相中加人 酬燕馏水
,

振荡‘分钟后 弃去有机格 母下水相
·

哥妇人又母耐水重复一次
、

合并两次苹取的水溶液
,

在 川处测定吸收值
。

标准曲线的制备 按上述方法用每 耐水申含。 。即 的已知烷基苹磷醉羚刻备椒堆
曲线 在此浓度范围服从比尔定律

。

其它表面活性剂如十二烷基磺酸钠田
、

二一卜乙基己基丁二酸瀚磺代 确曦恤 万

无干扰作用
。

七 笨并 花的测定

基本原理 水样用有机溶剂萃取浓 缩
,

经 净化分离后在 口一 伽 , 侧典吸收光谱
,

用

底线法定量 它没有萤光分光光度法的灵敏度高
,

但在没有萤光光度计的条件下 , 仍是一种

现实可行的方法

本法的关键在干预分离
,

常用的方法有 氧 化 铝 柱层析
、

薄板层析和乙酸纤维化滤纸层

析
。

用氧化铝一纤维素 薄板
,

展开剂采 用 乙 醇‘甲 苯 水 〔的 ,

水样用环

己煊毒取浓缩后
,

点板
,

展开后在“ 萤光灯下划出与标样有相同凡值 的 蜚光 点 兰紫

色
,

刮下落光点用环己烷萃取后测定 卯一‘ 如 。的吸收光谱
,

用底线法定量
。

。 遥

也可用氧化 铝一硅 胶 日 板
,

戊 烧 乙

醚 那 展开
。

纸层析法〔 〕 使甩乙酞化层 析滤纸 , 展湃

剂为甲醇 乙 醚 水
,

暗 室 内层桥缸中展开 小

时
,

在萤光灯下用铅笔划出 标准点及与其相

同高度的紫兰色样品斑点的范围
,

庸剪刀剪下
,

再剪成 二 , 的条
,

分别放入具塞离心管中
,

去塞放在烧杯中
,

盖上表面皿
, 然后置于

知℃烘箱中 分钟
,

干操翰中 冷卸后
,

向离心

”川 在乙玲中的吸胜光谱 德中加人‘拼才丙爵 ,
、

加塞渭口妇。籍训分禽 心习分铭
倒入比色池中测定 一礴 口, 的吸收曲线

,

用傣级法忽最 圈纽
,
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用紫外法能测定的化合物还很多
,

本文所介绍的几类方法基于下述考虑

比较成熟
,

可供常规分析用 二 所列的方法能够代表一类新 的 实验技术

中
。

用不同类型紫外法浏定的化合物

一 这些方法

现汇总于 下表

方 法 类 型 测 定 化 合 物

紫外吸收直接测定 硝胶盐
酚类化合物

油份

银

硝酸盐与亚硝酸盐

硝酸盐

烧基苯磺酸盐

苯并 花

致错 本文承蒙除繁荣
、

卞有生局忘提出宝资念见表示感谢
。

‘韶刽乍 , 月“日‘侧到
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