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摘要!建立了一种快速#简单#准确的试剂盒目视比色法现场快速测定水中氰化物的方法& 探讨了温度#共存离子等因素对

显色深浅的影响& 在最佳实验条件下"氰化物质量浓度在 )Y))> Z)Y> 1HBP范围内与吸光度呈良好的线性关系"相关系数为

)YUUU U"与国标法测定结果相近& 该方法应用于生活污水和河涌水中氰化物的测定"加标回收率为 U"Y)X Z##!Y)X&
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??氰化物属于剧毒物质"以 I/f#/f

A和络合氰

离子的形式存在于水中"对水生生物和人体具有很

大的毒性& 地表水一般不含氰化物"水中的氰化物

主要来源于金属开采#冶炼#电镀#塑料厂和化肥厂

等工业排放废水+#,

& 我国/生活饮用水卫生标准0

规定的氰化物标准值为 )Y)> 1HBP"世界卫生组织

/饮用水水质标准 0 规定的氰化物标准值为

)Y); 1HBP"因此需严格控制水中氰化物的质量

浓度&

环境水样中氰化物的分析方法包括分光光度

法+(,

#荧光法+!,

#原子吸收法+:,

#色谱法+>,

#流动注

射法+",

#电化学法+;,

#容量法+V,

#速测仪+U,

#试纸

法+#) A##,等& 分光光度法是氰化物的经典分析方法"

操作简单"灵敏度高"但是步骤繁琐'容量法适用于

测定高浓度氰化物'电化学法测量范围宽"不需对样

品进行前处理"但目前电极寿命和再现性尚存在问

题'色谱法对操作过程和分析人员要求较高'流动注

射法分析速度快"精密度高"重现性好"检出限低"同

时采用在线蒸馏模块"可实现大批样品的全自动化

测定"广泛应用于环境监测领域'试纸法#速测仪#速

测试剂等可应用于氰化物的现场快速检测中& 开发

迅速#简单#准确的水中氰化物测定方法和在线实时

监测及其仪器自动化与联用技术是未来发展的新

趋势+#(,

&

在室温下"笔者改用吡啶络合物代替有恶臭的

液体吡啶"利用吡啶络合物A吡唑啉酮比色法的原

理"定量固体化包装粉剂"研制出一种快速测定水中

氰化物的试剂盒& 研究表明"该试剂盒可在室温下

快速#有效#准确地现场测定水中氰化物的含量"相

对于国内外某些同类产品"该试剂盒室温下可显色"

不需水浴加热"无液体试剂"灵敏度高"便于携带"因

此具有良好的应用前景&

=>实验部分

=?=>仪器与试剂

JQA#V)) 紫外分光光度计(日本岛津生产)'低

-)V#-
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温恒温槽'OIEA!/酸度计等&
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吡啶基吡啶氯盐酸盐#吡唑啉酮#抗坏血酸等"所有

试剂均为分析纯'水为二次蒸馏水'氰化物标准溶液

(>) 1HBP)购自国家计量局&
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混匀后用粉末自动包装机进行分装!)Y#) HB包&

试剂
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!用分析天平按 M(抗坏血酸)eM(:A吡
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后用粉末自动包装机进行分装!)Y() HB包&

=?@>测定原理

在近中性条件下"样品中的氰化物与二氯海因

反应生成氯化氢"再与吡啶络合物作用"经水解后生

成戊烯二醛"最后与吡唑啉酮生成蓝色染料"此染料

与氰化物的含量成正比"目视比色&

=?A>实验方法

#Y!Y#?标准比色卡的制作

分别配制质量浓度分别为 )Y))>#)Y)##)Y)>#

)Y#)#)Y()#)Y>) 1HBP的氰化物标准溶液"按照试

剂盒使用方法的操作步骤对每个质量浓度点进行显

色"对照标准显色液的颜色调制比色卡"结果如图 #

所示&

图 #?标准比色卡

#Y!Y(?使用方法

取洁净比色管加待测水样至 #) 1P刻度线"加

入 # 包试剂
(

"摇匀'!)7后加入 # 包试剂
,

"摇匀溶

解后"立即加入 # 包试剂
)

"() 12&((>^)后"在光

线充足且通风的地方旋开管盖"将比色管放置于比

色卡中间空白区"自管口向下目视比色"与管中溶液

色调相同的色阶指示质量浓度即为样品中氰化物的

质量浓度(1HBP)&

@>结果与讨论

@?=>测试波长选择

用 # 31石英比色皿"以纯水为参比液建立基

线"在紫外可见分光光度计上 :)) ZU)) &1波长范

围内进行扫描"结果如图 ( 所示& 由图 ( 可知"体系

的最大吸收波长在 >UV &1&

图 (?氰化物紫外吸收光谱

@?@>显色时间及温度的影响

温度对氰化物显色反应有显著影响"考察了

)Y)##)Y)>#)Y( 1HBP氰化物在 #) Z:)^温度内的

显色效果& 调节低温恒温槽的温度"待温度稳定后

将比色管置于水浴中 > 12&"取出后按照 #Y! 所述步

骤"每隔 > 12&"测其吸光度值& 试验结果表明"该显

色体系在温度 #) Z:)^之间均能显色"#) Z()^显

色完全需 !) 12&"(> Z!)^显色完全需 () 12&"!> Z

:)^显色完全需 #) 12&"!)^以上测试结果偏低"结

果如表 # 所示&

表 =>显色时间及温度对显色反应的影响

测试

温度B

^

质量浓度B
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不同显色时间下吸光度值@
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@?A>共存物质的影响

考察了一些共存离子对氰化物测定的影响"结

果发现"#) 1HBP/+
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化物的测定无干扰&

@?D>线性范围%检出限和精密度

配制一系列氰化物标准溶液"按照 #Y! 所述步

骤"于分光光度计上测其吸光度值& 结果表明"氰化

物在 )Y))> Z)Y>) 1HBP范围内与其吸光度呈良好

的线性关系"其标准曲线为=n!YV(: (3l)Y))U #"

P

(

n)YUUU U"如图 ! 所示& 对 )Y#) 1HBP氰化物标

准溶液进行 > 次平行测定"其 P/!为 #Y"X& 因试

剂盒采用目视比色法")Y))# 1HBP氰化物显色接近

无色"故确定试剂盒检测范围为 )Y))> Z)Y>) 1HBP&

图 !?氰化物试剂盒标准曲线

@?E>样品分析

分别采集河水#生活污水等水样于玻璃瓶中"对

于浑浊的水样过滤后再按 #Y! 所述方法进行测定"

同时对样品进行加标回收测定"回收率在 U"Y) Z

???????

表 @>水样中氰化物的加标回收测定

样品

试剂盒

初始值B
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国标法

测得值B
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P

A#

)

加入

量B
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P
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试剂盒

测得值B

(1H-

P

A#

)

国标法

测得值B

(1H-

P
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回收

率BX

河涌水? )Y)#( )Y)#) )Y)>) )Y)") )Y)") U"Y))

? ? ? )Y#)) )Y#() )Y##) #)UY))

? ? ? )Y()) )Y(() )Y()) #)(Y>)

生活污水 )Y)#" )Y)#: )Y)>) )Y)") )Y)>) #)(Y!)

? ? ? )Y#)) )Y#() )Y#)) ##(Y")

? ? ? )Y()) )Y(:) )Y(() ##!Y!)

##!Y)X之间'同时于分光光度计上测其吸光度值"

发现结果与国标法测定结果无明显差异"如表 (

所示&

A>结论

建立了水中氰化物快速试剂盒检验方法"该方

法操作简单#方便"无需专业人员"特别适用于企业

或水源突发性的氰化物污染的现场检测"结果与国

标法无明显差异"因此"该试剂盒具有良好的应用

前景&
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