
 

蔓亟堕堡 o3年 12月第14卷第 4期 Jiangsu Prev Med，Dec，2003，V01 14，N0．4 

裹 1 加标 后 的样 品检测 回收 率 

2．3 市场样 品测 定结 果 应用 本法 对南 京市场 的 

各大品牌酱油进行了普查 ，检测 17份样品，小于欧 

盟标准的 2份，占11．76 ；大于欧盟标准小于国家 

两种余氯测定方法的比较 
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标 准 的 14份 ，占 82．35 ；大 于 国 家 标 准 的 占 

5．89％ 。 

3 结论 

气一质联用仪测定酱油中 3一氯一l，2丙二醇 

残留量 ，其方法准确 ，灵敏 ，快速，能较强去除本底干 

扰 ，值得推广应用。 

(该项 工作得 到 中国疾病预 防控 制 中心营养 与食 品 

安全所吴永 宁博士和赵云峰博 士的指导，表 示感 
谢 !) 
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南京市卫生系统所属医院 1988年 以来全部建 

成了污水一级处理系统 ，并建立了消毒处理档案。为 

有效评价医院污水中氯化消毒处理的能力和效果， 

需要有一种快速、简便、可靠的污水 中余氯测定方 

法 ，通常采用碘量法 ，该法分析步骤较多，操作繁琐， 

为此我们采用比色法进行分析，取得满意结果。 

1 材料与方 法 

1．1 试剂 邻联甲苯胺溶液(甲土立丁)、余氯标准 

比色溶 液、0．00564 mol／L硫代硫酸钠标准溶液、 

5 碘化钾溶液、pH一4醋酸缓 冲液、0．5％淀粉溶 

液 、0．0282 mol／L碘标 准溶液 。 

1．2 方 法 

(1)比色 法：① 被测 样 品温度 宜 为 15"C～ 

20"C，如低于此温度，应先将样品浸入温水中使其温 

度升至 15℃～20℃后 ，再测定数值 。② 在盛有 5ml 

样品的比色管内，滴加邻联 甲苯胺溶液 2～3滴，混 

匀。③ 将样品置于黑暗处，静置 15分钟后，与余氯 

标准比色溶液比较测定，其结果为样品总余氯含量 

(比色时，眼睛从管口向下或由前面观察)。④ 如余 

氯浓度很高时 ，会产生桔黄色 ；当样品碱度过高以及 

余氯浓度很低时，可能产生淡蓝绿色或淡蓝色。此 
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时，可再加入 lml(1+2)盐酸或 lml邻联 甲苯胺溶 

液，即可产生正常的淡黄色，再进行测定。 

(2)碘滴定法(碘标准溶液反滴定法)：① 污水 

水样中余氯小于 10 mg／L时，取 200ml污水样；余 

氯多时，应按比例减少水样体积 。② 将 200ml污水 

样 加 入 500 ml锥 形 瓶 中 ，加 入 5～ 20ml 0．00564 

mol／L硫代硫酸钠标准溶液，lml 5 碘化钾溶液和 

1 ml醋酸缓冲液 ，加入 1 ml淀粉溶液使 pH保持在 

3．5～4．2之间。用 0．0282 mol／L碘标准溶液滴定 ， 

滴至刚显淡蓝色为终点(混匀后蓝色不应消失)。把 

最后 1滴碘液的体积 (约为 0．05 m1)从读数 中减 

去。200 ml污水样消耗 1 ml 0．00564N硫代硫酸钠 

溶液时 ，相当于存在 lmg／L余氯 ，故余氯在 5mg／L 

时，需 用 5 ml试 剂 ；余 氯 在 10mg／L 时，应加 入 

10 ml试剂。污水中余氯更高时，就按比例增加试剂。 

碘滴定法测得的余氯为总余氯，并按下式计算： 

Cl2(rag／L)一[(A一5B)×2oo3／c 

式中：Cl 一总余氯(rag／L)； 

A一0．00564 mol／L硫代硫酸钠标准溶液的 ml 

数 ； 

B一0．0282 mol／L碘标准溶液的 ml数 ； 
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C一污水样 ml数 。 

2 结 果与讨论 

当医院污水采用加氯消毒后，同时用两种不同 

方法进行余氯测定，其结果见表 1。 

裹 l 两 种方 法 定 医 院污水 中余氯 的 比较 

上述结果 经统计 学 分析 ，显示两 种方 法无 显著 

性差异(P>0．05)。由于医院污水余氯量检测工作 

都是 由非专业技术人员承担，仅仅经过简单的培训 

就 上岗操作 ，所 以分析方 法不宜太难 ，而 比色法测定 

医院污水余氯量操作简单 ，容易掌握 ，有利于医院污 

水余氯量监测工作的开展 ，适宜推广应用。 
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目前测定头发中微量元素的常用方法为干消化 

法 ，该 法 由于挥发 、器 壁吸附 、酸不溶性颗粒 吸附 、定 

容时转移丢失等原因而引起待测元素的损失。浸提 

法具有操作简便 、快速的优点，同样使用于大批量样 

品的预处理 。其原理是利用浸提液能解离某些待测 

元素的结合键 ，并对待测元素或含待测元素的组分 

有 良好的溶解力，从而将样品中待测元素浸提出。此 

法比较适合用于原子吸收分光光度法定量。 

1 材料与方法 

1．1 材料与试剂 AA一7001型原子吸收分光光 

度计(北京东西 电子技术研究所 )。采集 的儿童枕部 

至耳部新生短发 ，用合成洗涤剂与去离子水洗净 ，低 

温烘干，将其剪成小段备用。Ca抖、Zn 标准溶液 ， 

临用时配制成相 应浓度 。所用试 剂为优极纯 ，实验用 

水为重蒸馏水 。 

1．2 分析方法 

(1)浸提 法：称取处 理好 的发样 0．2500g于 

25ml比色管中，加 2ml硝酸待作用后放人沸水浴中 

加 热 1h，然 后、加 2ml过 氧 化 氢 (30 )继 续 加 热 
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10min取出，冷却后定容 。如有浑浊，待沉淀后上机 

测定，同时做全程空白实验。 

(2)干消化法：称取处理好的发样 0．2500g于 

坩锅内，放人马弗炉中，逐渐升温至 500C灰化 6h， 

冷却后取 出，加 入硝 酸 (1+1)溶解 ，最后定 容至 

25ml充分 摇匀 ，静 置 30min后上 机测 定 ，同时 做全 

程空白实验。 

2 结果 

2．1 两种方法测定结果 浸提法测定结果均高于 

干消化法的结果，见表 1。 

裹 1 同一样品两种不同处理方法一定堵暴(mg／kg) 
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