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目前国内测定生活饮用水中氰化物的标准方法 

有异烟酸～吡唑啉酮分光光度法、吡啶一巴比土酸 

分光光度法、异烟酸一巴比土酸分光光度法。这些 

方法操作繁琐，需要蒸馏显色，费时费试剂，且使用 

的某些试剂对操作者和分析室的环境有二次污染的 

问题。流动注射技术的出现实现了前处理的自动 

化，解决了上述问题。 

1 材料与方法 

1．1 原理 氰化物在弱酸条件下蒸馏，通过扩散池 

分离，被氢氧化钠溶液吸收。当用含有醋酸锌的酒 

石酸作蒸馏试剂时，可抑制部分络合氰化物(如铁氰 

化物)分解，使铁氰物质沉淀。吸收溶液中的未合成 

的氰与氯胺一T在pH<8的条件下反应，转化成氯 

化氰。再与异烟酸一巴比妥酸试剂反应形成紫蓝色 

染料。经检测器600 nm波长处比色测定，其吸光 

度与水中氰化物的浓度成正比。 

1．2 试剂 氢氧化钠溶液(0．025 M)：称取 1．0g 

NaOH，用纯水稀释至1 000 ml，临用时配制。磷酸 

缓冲液；称取97 g无水磷酸二氢钾，用纯水稀释至 

1 000 ml。可使用1个月。氯胺一T；称取2．0 g氯 

胺一T，用纯水稀释至 1 000 ml，临用时配制。异烟 

酸／巴比妥酸溶液：称取 12．0 gNaOH溶于纯水中， 

当NaOH完全溶解后，一边搅拌，一边加入 l3．6 g 

巴比妥酸，然后加入 13．6 g异烟酸搅拌直至完全溶 

解，用纯水稀释至 1 000 ml。可使用 l周。蒸馏溶 

液；称取 3．3 g醋酸锌溶于纯水中，当完全溶解后， 

加入13．2 g酒石酸，搅拌溶解后，用纯水稀释至 

1 000 ml。可使用1周。氰化物标准溶液Ep(CN ) 

=65~g／m1]：国家标物中心提供，GBW(E)080115。 

氰化物标准使用溶液Fp(CN一)一ltlg／m1]：吸取一 

定体积氰化物标准溶液，稀释成p(CN一)===l~g／ml。 
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临用时配制 上述试剂均用超纯水(电导率0。06 s 

／cm)配制。未指明规格者，均为分析纯(AR)。 

1．3 仪器 美国Lachat公司QC8ooo流动注射分 

析仪。 

1．4 分析步骤 ①打开计算机工作站，参照该仪 

器使用说明书，输入数据系统参数；②开启流动注射 

分析仪电源，设定加热器温度 125℃并加热；③加热 

器达到 125℃后，泵纯水通过所有试剂管线并检查 

是否有泄漏及流动是否平滑；④泵试剂时，先将磷酸 

缓冲液泵人相应的管线，然后再将氯胺一T、异烟 

酸／巴比妥酸溶液、蒸馏溶液泵人相应的管线直至系 

统出现稳定的基线；⑤制备标准系列，分别吸取氰化 

物标准使用溶液 0．00、0．2O、0．5O、1．00、3．O0、 

5．O0、7．O0、及 10．0 ml于8只100 ml容量瓶中，用 

0．025 MNaOH溶液稀释至刻度，摇匀；⑥将标准系 

列及样品倒人相应的试管中由步骤 1设置，开始自 

动检测；⑦检测结束后，加热器维持在 125℃，所有 

的试剂管线泵纯水 15 rain，泵空气 30 min后，关闭 

分析仪电源。 

1．5 计算 水样中氰化物(以CN一计)的质量浓度 

由数据处理系统依据峰高或峰面积从标准曲线上查 

得的结果直接给出。 

2 结果 

2．1 标准曲线线性范围 共测氰化物标准曲线 6 

次，2．O0～100．0~g／I 标准系列范围内，相关系数r 

在 0．99993~0．99999之间。 

2．2 方法检出限 取 2．O％g／L氰化物标准溶液， 

重复测定 23次，以 tS计算 (美国 I．achat公司 

QuikChemlO--204一O0—4 B方法)，本法最低检 

出限为 0．25~g／I 。 

2．3 精密度与准确度试验 在模拟水样中分别加 
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入5．O0／,g／I 、50．0~g／L、75．0>g／I 氰化物标准溶 

液，各测定 6次，其相对标准偏差为 0．48 9／6～ 

1．22 ，回收率为93．4 oA～96．9 oA，见表 1。 

裹 l 精密度与准确度试验结果(本底值：3．8l J 

测定次数 
加标浓度( g／L) 

1 8．61 

2 8．52 

3 8．33 

4 8．40 

5 8．56 

6 8．50 

8．48 

S 0．10 

RSD 1．22 

回收率( ) 93．4 

2．4 方法比对试验 分别用本法和国标法中的异 

烟酸一巴比土酸分光光度法配对测定 4种类型水样 

(水样中均添加了氰化物标准溶液)，两种方法无显 

著差异(￡：0．15，P>0．05)，见表2。 

表 2 本法与国标法比对试验( g／I ) 

2．5 干扰试验 在含有余氯的水样中加入已知浓 

度的氰化物标准溶液，直接测定和加入除干扰试剂 

无水亚硫酸钠溶液后测定，实验结果表明：在有余氯 

干扰情况下，平均回收率为34．4 ；除去干扰后，平 

均回收率为 92．6 。 

3 讨论 

为了保证测试的准确性，对有浑浊或有颗粒状 

物质的水样，应用滤膜过滤后检测。从干扰试验看 

出，水样中如含有余氯，将对测定结果产生影响，须 

预先在水样中加入无水亚硫酸钠溶液去除干扰。另 

外，本法灵敏度、精密度和准确度均较高，样品和试 

剂用量少，分析快速，且检测结果与国标方法一致， 

具有一定推广应用价值。 
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意外死亡是一种非自然死亡。与省内外有关报 

道相似_1q]，近年来无锡市滨湖区死亡报告中意外 

死亡占较高比例，给社会和家庭造成了严重不良影 

响。为摸清意外死亡的原因，以制定有效的防范措 

施，对2000年～2004年该区居民意外死亡资料进 

行了统计分析，报告如下。 

I 材料与方法 

1．1 资料来源 滨湖区居民病伤死因年报表与死 

亡医学证明书，人口资料来自当地公安部门人口统 

计年报表。 
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1．2 资料统计 死亡病例均为当地常住人口，由各 

级医疗单位确诊，病人死亡后由各级医疗卫生单位 

(乡镇医院及街道卫生所)负责调查上报，经区疾病 

预防控制中心核实。2000年"---2002年死因分类按 

ICD一9、2003和 2004年按 ICD一10进行。 

2 结果 

2．1 意外死亡情况 全区 2000年～2004年总人 

口为 2 033 865人，其中男性 l 024 484人，女性 

1 009 381人，男女之比1；0．99。其间全区共发生 

意外死亡 1 030人，意外死亡率为 50．64／10万，其 
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