
比浊法测定天然水中的锌

中 山 大 学 化 学 系 水 分 析 小 组

广东省水产研究所资源研究室海洋组

水中微量锌常列为水质监测项目之一
。

测定方法 目前常用比浊法 〔 ” : , “ 〕 和双硫

粽比色法 t ` , ` , “ 〕
。

双硫踪法对样品
、

试荆和仪器等条件要求较严格
,

测定方法不易掌

握
。

亚铁氰化钾比浊法的重现性差或标准系列的浊度差别不明显
。

为此
,

我们进行

了比浊法的一些条件试验
,

克服 了上述弱点
,

灵敏度可与双硫踪比色法相 当
,

且较

易于掌握
。

含微量铜少量铁的水样适用此法
。

实 脸 部 分

一
、

试荆和仪器

1
.

标准锌溶液
:

称 4
.

3 99 克二级 Z n S O “ 7H Z O
,

溶于水配成 1 0 0 0毫升
,

即得含锌

1 毫克 /毫升标准溶液
。

临用前用水稀释成含锌“
·

0“ `毫克 /毫升标准溶液
。

2
.

1 : 1盐酸
:

用二级浓 H CI 与等体积水配制
。

3 二 饱和氯化按溶液
:
用二级 N H .c l 溶于水配制

。

4
.

亚硫酸钠溶液
:

称取 1克二级N .Z SO 。 ,

溶于 5 毫升水中配成 (临用前配制 )
。

5
.

亚铁氰化钾溶液
:

称取 10 克二级K
` 〔F e

(C N )。〕溶 于 1 00 毫升水中配成
。

6
.

2 5毫升纳氏比色管若干支
。

比色管用后
,

均用 50 肠 H N O。
浸泡

。

实验全部使用重蒸水
。

二
、

洲定步-

i
。

取每毫升含 i 微克锌的标准溶液 0
.

0 0 , 2
.

0 0 , 4
.

0 0 , 6
.

0 0 ,
8

.

0 0 ,
10

.

0 0
-

1 2
.

00 电升分别放入一列比色管中
,

加水冲稀至 2 5毫升
。

2
.

吸取 25
.

。毫升水样于 25 毫升比色管中
。

3
.

向水样及硫酸锌标准溶液各管中加入 2毫升饱和 N H .
cl 溶液

, 1 毫升1 : I H CI

及 0
.

1毫升 N跳 5 .0 溶液
,

用底部带环状的玻捧上下搅拌 30 次
,

静置 5分钟
。

4
.

向各管分别加入 0
.

3毫升 K抓eF ( C N )。〕溶液
,

用上述玻捧上下搅拌 30 次
,

静

置 15 分钟
,

然后取水样与 Z sn O
.
标准管在光管前目视比浊

。
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结 果 和 讨 论

一
、

改变沉淀匆加入的操作方式
_ _

我们试验了沿着比色管壁加入或用吸管垂直滴入沉淀荆
,

然后用比色管塞将管

口塞紧
,

上下摇十次 ;用玻捧搅拌 ;或用水冲稀到 20 一 25 毫升后才加沉淀剂等多种方

式
,

但对改善数据的重现性并不显著
。

说明重现性的好坏
,

不在于沉淀剂的加入方式
。

二
、

K
`
〔F e ( C N )

. 〕和 N H` C l 用皿的试验

在一定的操作方式下
,

改变试荆的用量
,

试验结果列入表 I
。

表 I
: 改变N H

4C I
、

K
4

〔eF (C N )
.〕用童 的试验

N H . C I用量

饱和液 2毫升

1 宽 N H一c l

饱和液 2毫升

饱和液 2 毫升

鲍和液 2 毫升

K . 〔F e
( CN )

e 〕用量

1 肠溶液 1 毫 升

10 万溶 液 1毫 升

10呱溶液 0
.

5毫升

10 肠溶液 0
.

5毫升

10 多溶液 0
.

1毫升

10 多溶液 0
.

2毫升

1 0肠溶液 0
.

3毫升

10 拓溶液 0
.

4毫升

标准系 列 浊度差 不明 显

6徽克尽上浊度差 不明 显

标准系 列 浊度差 不 明 显

浊度差较上明显
,

但溶液易
变蓝椽

标准 列 系浊度差 可辨 别

标准 系列浊度 差胶 明显

标准 系 列 浊 度差最 明 显

标准系列浊度差不如上明显

结果表明
:
用饱和 N H不1 2 毫升和 1。肠暇〔eF

.

( CN ) . 〕0
.

、 毫升得到标准系列的

蚀度差最大
。

在此条件下用 72 型分光光度计测定标准系列的光密度时 ( 在 5*00 m ,下

用 c3 m
.

液槽对试剂空白测光密度 ) 结果重现性好 ( 见附表 I )
。

其他条件时重现性

差
,

’

测得光密度值有反常现象
。

表 I
:

锌标准系列的尤密度
.

沈沈沈
.

222 444

)))
.

888 1 000 1222

.....

称称称
6666666

, J---

11111 0
.

00 777 0
.

0 1333
lll

0
.

0 2333 0
.

0 2555
一

0
.

0 2888
000000000

.

02 000000000

`̀ ’

222 0
一

0 0 555 0
.

0 1333 0
.

0 1555 0
.

0 2000 0
.

0 2444 :0 02 2
`̀

七七
3

、 `̀ 0
.

00 888 0
.

0 1444 0
.

01 888 0
.

0 2222
.

0
.

0 2吞
··

J

O
`
0 2777

444
`̀

`

0
.

00 666 0
.

0 1444 0
.

0 1555 0
.

0 2 000 0
.

0 2或或 0
.

0 2 000

. 表中数值已扣除款剂空白值 。 一0
.

006
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从表 , 着出
:

用 7 2型分光光度计测定结果的重现性基本良好
。

但曲线的孰率较

小
,

而且在含锌量较高时不成直线
,

故用目视较好
。

三
、

水样分析结果与回收率

取水样 25 毫升扶上述步骤进行测定
,

并在一些水样中加入巳知标准锌 求 回 收

串
,

结果表明 ( 见表 l ) 回收率良好
。

水样稍有混浊时
,

比浊时可用比色管再装上

水样放在标准系列之前或后
,

同时用另一比色管装上重蒸水放在水样之 前或后来进

行比浊
,

较易辨别
。

使用含杂质较多的N H刃 1时 , 标准系列与水样的浊度加深
,

系列的浊度差不够

明显
。

故宜选用试剂空白的光密度值为二 0
.

00 6 ( 用 5 00 m 召和 c3 m 液槽 ) 的 合 适试

剂
。

表 l : 水样浏定结果与回收率

水水 样 号号 加入锌量量 测得总辞量量 回收锌量量 回收率率 水样含辞盘盘

((((( 微克 ))) ( 微克 ))) ( 微克 ))) 肠肠 毫克 /毫升升

1111111 4
.

5555555 0
.

1 888
’’

1
。 、

. `̀

之
;

.

如护护 泛
、 _ :

心

一
`

··

4
。

555 1 12肠肠肠.....

、碑
` -----------

2222222 1111111 0
.

0 444
1111111

飞飞飞飞飞

22222 444 555 444 10 0肠肠肠

3333333 3333333 0
.

12
乙乙

33333 444 777 444 10 0肠肠
」

一一
`̀ 一

4
’’’

0
.

2 5555555 0
,

0 111

5555555 10000000 0
.

4 000

6666666 20000000 0
.

8 000

7777777 2 5555555 1
.

0000

8888888 4 3
.

7 5555555 1
.

7 555
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