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生活饮用水经加氯消毒，接触一定时间后有适 

量的氯留存于水中以保证持续的杀菌能力，也可以 

防备供水管网受到外来污染而影响水质，这种氯称 

为剩余氯。它在水中以游离性余氯(HOC1、C1O一)、 

化合态余氯(NHzC1、NHC1z、NC1。)状态存在。游 

离氯杀菌和氧化能力强，化合态氯中一氯胺 

(NH。C1)具杀菌能力，且较稳定与持久，而 NC1。没 

有杀菌能力。所以，分别测定各种氯的存在状态及 

浓度，对于折点加氯等具有重要的生产指导意义。 

l 试验部分 

1．1 仪器与试剂 

HACH型便携式余氯仪(微型分光光度仪)。 

磷酸盐缓冲液甲：pH 6．5，称取无水磷酸氢二 

钠(Na HPO4)24 g，无水磷酸二氢钾 46 g，乙二胺 

四乙酸二钠0．8 g，硫酸铜[ 0．02 g，依次溶解于纯 

水中稀释至 1 I 。 

磷酸盐缓冲溶液乙：pH 6．5，取上述配制好的 

磷酸盐缓冲液 500 mI ，加 0．1 g碘化钾混匀。 

N，N一二乙基对苯二胺(DPD)溶液：1 g·I _。， 

称取盐酸 N，N一二乙基对苯二胺 1．0 g，溶解于含 

8 mI 硫酸溶液(1+3)和o．2 g Na。EDTA的无氯纯 

水中，并稀至1 L，储存于棕色瓶中，在冷处保存。 

加硫酸铜可防止细菌和藻类生长，并可消除试 

剂中微量碘化物对游离余氯测定造成的干扰。 

1．2 试验方法[2， ] 

先用纯水对余氯仪校零，吸取水样 1O mI 于 

1O mI 比色瓶中；加入 DPD溶液 0．5 mI ，加磷酸盐 

缓冲液0．5 mI ，混匀；立即用便捷式余氯仪测定，记 

录读数为A(游离氯)。 

用磷酸盐缓冲溶液乙代替磷酸盐缓冲液甲，重 

复上述操作，记录读数 B(游离氯+ NH。C1)。 
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按下式计算结果： 

C ]暂氯 一 A 

( 离氯+NH Cl— B 

2 结果与讨论 

2．1 pH对测定的影响 

由于氯气溶于水，呈酸性(HC1、HC1O)，可与碱 

起中和反应，含氯水呈酸性，加入适量缓冲液调 pH 

为 7。 

2．2 对试验的影响因素 

① 时间：经试验游离余氯A随时间增大慢慢减 

小，而B值则随时间增加，先增加后减小，为了避免 

时间差造成测定误差，A，B读数均以立即测定值为 

准。② 试剂加入次序：由于测定游离氯加 NH Cl 

总和时，以免三氯胺干扰，要后加碘化钾，所以两次 

测定均采用先加 DPD溶液，后加缓冲液。 

2．3 含氯水样试验 

按试验方法对 自来水厂样品分析，结果见表 1。 

表 1 自来水厂样品分析结果【以 CI计，p／mg·L 】 

Tab．1 Analytical results of water sample 

1 进水加药 

滤前水 

清水 

2 进水加药 

滤前水 

清水 

3 进水加药 

滤前水 

清水 

1．18 

0．46 

0．8O 

O．93 

0．92 

O．56 

O．84 

0．80 

0．90 

2．4 精密度和准确度 

按试验方法测定余氯样品，加入3．o～o．5mg 
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表 1 柱温选择 

Tab．1 Choice of cohtmn temperature 

2．1．2 解吸方式的选择 

将 6．0 mg·I 标准溶液，分别注入各 6支活 

性炭管放置过夜，分别用热解吸和二硫化碳溶剂解 

吸进样。结果表明(见表 2)，热解吸解吸率明显低 

于二硫化碳溶剂解吸解吸率，选用二硫化碳溶剂 

解吸。 

表2 解吸方式的选择(n 6) 

Tab．2 Choice of desorption iltlode 

2．2 方法的精密度与检出限 

配制 0．003，0．006，0．012 g·L 标准溶液，各 

取l I 进行测定，连续 6天，相对标准偏差(RSD) 

的平均值为4．6 ，回归方程 Iy：7．1 z+8．3，相关 

系数为0．999 7。按记录纸 2格为最低检出信号，计 

算方法的检出限为1．3×10～ g。 

(上接 第 765页) 

· I 标准作 回收试 验，平 均 回收率 为 90 ～ 

105％。 

样品重复性( 一6)试验结果：B值(游离氯+ 

NH。C1)的相对标准偏差(RSD)为 0．64 mg·I _。； 

A值(游离氯)RSD为 0．56 mg·I 一；NHzCI的 

RSD为 0．08 mg·I ～；统计结果，z平均值为 

0．083 mg·I _。，5为 0．005 2 mg·I ～，RSD为 

6．19 。 

2．5 检出限 

最低检测浓度为0．1 g，若取 10 mI 水样测 

定，最低检测浓度为0．01 mg·I _。。余氯仪测定余 

氯时，最低可以测定0．01 mg·L-余氯。对余氯为 

0．10 mg·I 的管网末梢水进行平行测定 6次，测 

谢国红等：气相色谱法测定作业场所空气中溴苯 

2．3 解吸效率的测定 

将标准溶液按采样体积所采集的量注入活性炭 

管，每种浓度注入 6支放置过夜使其平衡，平均解吸 

率为 98．6 9／6，见表 3。 

表 3 解吸效率(n=6) 

Tab．3 Efficiency of desorption 

2．4 样品的保存 

将 6．0 mg·L 标准溶液注入 l2支活性炭管， 

分别于当天、七天从中抽取 6支进行测定。结果表 

明，于室温下保存 7d其损失率小于6．8 。 

2．5 穿透容量的测定 

用动态配气仪在空气相对湿度≥75 的情况下 

配制标气，以0．2 L·rain 的速度通过活性炭管， 

100 mg穿透容量大于5．3 mg。 

2．6 现场测定及采样效率 

串联两支活性炭管采集某制药厂溴苯作业场所 

空气样品，测得质量浓度在 1．1～135．2 mg·m～， 

第二管均未检出，采样效率均为 100 。 
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得其NH。C1的质量浓度均为0．01 mg·I 一，检出 
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(游离氯+NH。C1)为o．09 mg·L_。，A值(游离氯) 

为 0．08 mg·I _。，NH2Cl为 0．01 mg·I 一。 
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