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城市污水 锌的测定
CJ/T 67一1999

双硫腺分光光度法

Municipal sewage-Determination of zinc

-spectrophotometric method with dithizone

1 主皿内容与适用范围

    本标准规定了用双硫脉分光光度法测定城市污水中的锌。

    本标准适用于排人城市下水道污水和污水处理厂污水中锌的测定。

1"1 测定范围

    本法测定锌的浓度范围为。005-0. 05 mg/L。如锌的含a不在测定范围内可对样品进行适当的稀

释或浓缩。

1.2 干扰

    很多金属能与双硫踪显色反应，如铸、锅、铅、汞、铜、钻、银等金属离子存在，对本法有干扰，在pH=

4.0̂ 5.5时，硫代硫酸盐能抑制上述金属离子的千扰，由于锌的环境本底值较高，应特别注意在测定时

的沾污。

2 方法原理

在pH4. 0̂-5. 5的乙酸盐缓冲介质中，锌离子与双硫踪形成红色整合物，用四抓化碳萃取后，在波
长535 nm处进行比色测定。其反应式如下:
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3 试剂和材料

    除另有说明外，均用分析纯试剂及去离子水。

3.1 盐酸(HCI,p=1. 19 g/mL),
3.2 硝酸(HNO�p=1. 40 g/mL)，优级纯。

3.3 高抓酸(HCIO�p=1. 67 g/mL)，优级纯.离级吸系昌娜物，务必遵守.炸物品的有关安全规定，
3.4 冰醋酸(CH,COOH),

3.5 氨水(NH,·HiO,p=O. 90 g/mL)，优级纯。

3.6 四抓化碳(CC,),

3.7 盐酸:c(HCI)=Z mol/L
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    取 100 mL盐酸(3.1)用水稀释到600 mL,

3.8 to%(v/v)硝酸溶液

    将100 mL硝酸(3-2)缓慢加人到1 000 mL水中。

3.9 0. 2%(V/V)硝酸溶液

    将2 mL硝酸(3-2)缓慢加人到1 000 mL水中。

3.10 乙酸钠级冲溶液

    将 68 g三水乙酸钠(CH,COONa " 3Hi0)溶于水中，并稀释至250 mL，另配制250 mL12.5%

(V/V)醋酸溶液，将上述两种溶液等体积混合后置于分液漏斗中，用双硫膝四抓化碳溶液((3.12)萃取数

次，直至萃取液呈绿色，然后用四抓化碳(3-6)萃取以除去过量的双硫踪。

3.11 硫化硫酸钠溶液

    25 g硫代硫酸钠(Na2S20x " 5H20)溶于100 mL水中，每次用10 mL双硫腺四抓化碳溶液(3.12)

萃取，直至双硫膝溶液呈绿色为止，最后用四抓化碳(3-6)萃取以除去多余的双硫膝。

3.12 双硫膝贮备溶液

    取精制双硫踪125 mg溶于500 mL四抓化碳(3-6).置于棕色试剂瓶中，保存于冰箱中(双硫膝精

制方法见附录A),

3.13 0.01%双硫膝溶液

    吸取40 mL双硫踪贮备液(3.12)，用四级化碳稀释到100 mL，用时现配。

3.14  0.001%(m/V)双硫膝溶液

    10 mL双硫腺溶液(3.13)，用四抓化碳(3-6)稀释到100 mL，用时现配。

3.15 柠檬酸钠溶液

    将10g二水柠徽酸钠(CsH,O,Na, " 2H20)溶解在90 mL水中，用双硫膝四抓化碳溶液(3.12)萃取

数次，直至萃取液呈绿色，最后用四抓化碳(3.6)萃取，以除去过f的双硫腺。此试剂用于玻璃器皿的最

后洗涤。

3.16锌贮备溶液:100 mg/L
    准确称取0.1 000士0. 000 1 g金属锌粒(纯度99.900),或称取0.124 5士0. 000 1 g氧化锌(光谱

纯)溶于5 mL盐酸((3.1)中，移人1 000 mL容A瓶中，用水稀释至标线。

3.17锌标准溶液:1. 0 mg/L
    取锌贮备溶液(3.16 )10. 00 mL里于1 000 mL容A瓶中，用水稀释至标线。

4 仪器

4.1 分光光度计。

4.2  125 mL分液漏斗:为防止锌的沽污，使用前先依次用50%(V/V)硝酸，去离子水洗涤，最后用柠

橄酸钠溶液((3.15)双硫膝溶液((3.12)各5 mL的混合液，摇 1 min后，弃去。其他玻璃器皿经50%(V/

V)硝酸浸泡后，用水洗净。

5 样品

    用聚乙烯瓶采样，使用前用硝酸溶液((3-8)浸泡24 h,然后用水冲洗洁净。采样后立即用硝酸(3.2)

酸化至pH小于2e

6 分析步班

  空白试验

取与试料等量的去离子水，按6. 2.1-6. 2. 3步骤，随同试料做平行操作。用所得吸光度查得空白

6.

值
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    若空白值超出2信区间时，应检查原因，空白值里信区间可按CJ 26.25-91附录B确定。

6.2 测定

6.2.1 消解

    取适t实验室样品作为试料，加人5 mL硝酸((3-2)，在电热板上加热，蒸发到10 mL左右，冷却，加

人5 mL硝酸(3.2),4 mL高抓酸(3.3)，如样品污染不严重可用少f过氧化红代替高抓酸继续加热消

解，热发至近干，用热硝酸溶液(3.9)溶解，过浓于100 mL容2瓶中，并用热水洗涤，冷却后.用盐酸

(3-7)或氮水(3-5)调节pH至2̂-3之间，最后用水稀释至标线。

6.2.2 萃取显色

    取10. 0 mL消解液((6.2.1)2于125 mL分漏斗中，加人5 mL乙酸钠级冲溶液0. 10),l mL硫代

硫酸钠溶液(3.11)，摇匀，再加人10 mL双琉踪四级化碳溶液((3.14)，摇4 min，待分层后，在分液漏斗

管颐内塞人一小团脱脂棉花，将双硫踪四级化碳层放人20 mm比色皿中。

6.2.3 吸光度测t

    将萃取液((6.2.2)在波长535 nm处测2吸光度，用四氛化碳(3-6)作参比。

6.2.4 确定锌含f

    将测得吸光度扣除空白试验(6.1)吸光度，从工作曲线上查得锌含f,

6.3 工作曲线绘制

    在125 mL分掖漏斗中分别加人锌标准溶液(3.16)0,0.50,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 mL，用水

补充到10 mL，按((6. 2.2)- (6. 2. 3)操作，从侧得的吸光度，扣除零标准吸光度后，绘制吸光度对锌2的

曲线。每分析一批样品孺要I新绘制工作曲线.

7 分析结果的衰迷

锌的浓度c(mg/L)由下式计其:

‘一V X10010只 1 000
式中:m— 从工作曲线上求得锌的f,mg;

      V— 试料体积,mL;

    100— 消解液定容体积,mL;

      10- 萃取显色用的消解液体积,mL.
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  附 最 A

双 硫 膝 提 纯

  (补充件)

    称取0. 5 g双硫腺溶于100 mL三抓甲烷中，将所得溶液在分液漏斗中加人50 mLl%(V/V)氨水

振摇，放人水相，重复四次.将所得水相合并，用管颈内塞人一小团脱脂棉花的漏斗过滤，以除去残余三

抓甲烷，然后用盐酸或SO:酸化(用SO:酸化为宜。SO:具有还原，且不会使溶液引人痕量的金属)。沉

淀后的双硫踪，用三抓甲烷萃取几次(每次用15 20 mL)，合并萃取液，用水洗涤几次，于50℃水浴上

蒸去三抓甲烷，在干燥器中干操，保存阴暗处备用。
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