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氰化物是指含有氰基（CN）的一系列化学物质。1

氰化物在地表水中存在的形式一般是无机氰化物只有少

量是有机氰化物 [1，2]。它们易溶于水且毒性很大，因此，

氰化物是地表水监测中的一个常见项目 [3，4]。地表水体

中氰化物污染主要来源为工业生产、石油化工、农药生

产等未被处理就排放的污水。但随着中国的快速发展，

许多的地方得水体都受到了不同程度的污染。实验室常

用的监测方法是异烟酸 - 吡唑啉酮分光光度法 [5，6]。但

很少有文献中对其测定准确度及其影响因素进行探究优

化。本文用异烟酸 - 吡唑啉酮分光光度法测定水中氰化

物并对其影响因素进行探究、优化，得到了测定的最佳

条件。
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1　实验部分

1.1 仪器与试剂

磷酸，氢氧化钠，乙二胺四乙酸二钠，硫酸，甲基

橙指示剂均购自于成都市科龙试剂化工厂；磷酸盐缓冲

液，氯胺 T，异烟酸，吡唑啉酮购自于国药试剂有限公

司。氰化钾标准溶液购置于中国计量科学技术研究院。

实验室所用的试剂都是符合国家标准的分析纯试剂，实

验空白对照组用水为新制备且不含有氰离子和活性氯离

子纯水。分光光度计（722s，上海棱光技术有限公司）

恒温水浴装置（DC 系列，上海衡平仪器仪表厂）量筒，

容量瓶，比色皿等其他实验室常用器皿。

1.2 实验方法

在中性条件下，氯胺 T 与样品里的氰化物发生反应

生成氯化氰，然后与异烟酸反应经水解生成戊烯二醛，

最后与吡唑啉酮合成蓝色的染料，用分光光度仪在波长

638nm 处测定吸光度，然后以最小二乘法绘制的校准曲

线定量。

2　结果讨论

2.1 样品前处理对总氰化物测定的影响
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2.1.1 原理

向水样中加入磷酸和 EDTA 二钠，在 pH ＜ 2 条件下，

加热蒸馏，金属离子与 EDTA 络合能力比氰离子强，因

而络合氰化物解离出氰离子，并以氰化氢形式被蒸馏出，

用氢氧化钠溶液吸收。

2.1.2 样品前处理对总氰化物测定的影响及其应对措施

由原理可以看出，准确测定样品中氰化物含量的关

键是能否将氰离子全部解离并全部吸收，所以 OH- 和 H+

的浓度和用量一定要严格控制。当样品含量超出标准曲

线时，应适当减少取样量，保证 OH- 和 H+ 的量足够。另

外 HCN 极易挥发，在蒸馏过程中要时刻检查蒸馏装置的

严密性并使其完全吸收，加入磷酸后的每步操作应迅速

进行，随时盖紧塞子。当接收瓶内试样体积接近 100mL

时，停止蒸馏，用少量水冲洗馏出液导管。

2.2 试剂配制对总氰化物测定的影响及其应对措施

试剂的配制是影响准确度的第二个关键因素，实验

中的关键试剂主要是 EDTA 二钠溶液和异烟酸——吡唑

啉酮溶液。如果 EDTA 二钠不能完全溶解，试样中的氰

离子很难完全解离出来，使测定难以进行。特别在室温

较低的冬季，EDTA 二钠很难溶于水中，此时需将溶液加

热直至 EDTA 二钠完全溶解。

异烟酸难溶于冷水，易溶于热水，在实验中即使使

用分析纯的异烟酸也很难全部溶解，所以在配制过程中

应先将异烟酸晶体置于氢氧化钠溶液中，然后用电炉加

热直至异烟酸全部溶解。如果异烟酸配成溶液后呈现明

显的淡黄色，可能会使空白值增高，可以采用过滤的方

法降低空白值。异烟酸——吡唑啉酮溶液应用时现配，

实验中应选用无色的 N，N- 二甲基甲酰胺为宜。

2.3 显色反应对总氰化物测定的影响及其应对措施

2.3.1 显色原理

在中性条件下，氰化钠与氯胺 T 反应生成氯化氢，

氯化氢与异烟酸反应，水解生成戊烯二醛，再与吡唑啉

酮进行缩合反应生成蓝色染料。特别注意的是氯胺 T 固

体试剂应注意保存，最好冷藏。氯胺 T 变质也会使显色

反应无法进行。

加热时间和显色温度在显色反应中尤为重要，加热

时间也会对显色反应产生影响，加热时间不足会使反应

不能完全进行，过长的加热时间会导致 CNCl 分解，从而

影响测定样品的准确度。过高或者过低的温度都会导致

显色反应无法完全进行。过高的温度会使反应逆向进行，

使 CNCl 分解。

2.3.2 不同加热时间对总氰化物测定的影响及优化

在同一温度，不同加热时间下分别显色后，测定吸

光度绘制同一浓度系列的标准曲线。在 30°恒温水浴锅

中，分别在加热时间为 30min，40min 和 50min 下显色后

测得氰化物标准系列吸光度值（A），由此得到的标准曲

线回归方程及回归系数（r）如表 1 所示。

由表 1 的测定结果可知，显色时间不同，同一浓度

测定的吸光度值不同。由此得到的回归方程和相关系数 r

也不同。加热时间为 40min，50min 时，相关系数为 0.9999

大于加热 30min 时得到的标准曲线相关系数。加热 40min

得到的回归方程斜率为 0.1402 大于加热 50min 得到的回

归方程斜率。说明加热 40min 得到的回归方程测试灵敏

度更高。

2.3.3 不同显色温度对总氰化物测定的影响及优化

在同一加热时间，不同显色温度下，测定吸光度绘

制同一浓度系列的标准曲线。在 28℃、30℃、32℃下

分别加热 40min 下显色后测得氰化物标准系列吸光度值

（A），由此得到的标准曲线回归方程及回归系数（r）如

表 2 所示。

表1　同一浓度不同加热时间下的氰化物标准曲线测定结果

时间

（分）

吸光度

含量微克

WEIKE（微克）

0 0.2 0.5 1 2 3 4 5 回归方程及相关系数

30 A1 0 0.026 0.07 0.136 0.281 0.407 0.559 0.684 Y=0.1377x+0.0002　r=0.9996

40 A2 0 0.027 0.069 0.139 0.283 0.418 0.557 0.703 Y=0.1402x-0.0007　r=0.9999

50 A3 0 0.025 0.068 0.135 0.279 0.415 0.551 0.694 Y=0.1388x-0.0016　r=0.9999

表2　同一浓度不同加热温度下的氰化物标准曲线测定结果

温度

℃

吸光度

含量微克
0 0.2 0.5 1 2 3 4 5 回归方程及相关系数

28 A1 0 0.024 0.067 0.131 0.283 0.415 0.542 0.679 Y=0.1365x-0.0003　r=0.9996

30 A2 0 0.027 0.069 0.139 0.283 0.418 0.557 0.703 Y=0.1402x-0.0007　r=0.9999

32 A3 0 0.023 0.066 0.131 0.283 0.401 0.538 0.679 Y=0.1357x-0.0012　r=0.9995
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由表 2 的测定结果可知，显色温度不同，同一浓度

得到的吸光度值不同。由此得到的回归方程和相关系数 r

也不同。显色温度为 30℃时相关系数为 0.9999 大于显色

温度为 28℃、32℃得到的标准曲线相关系数。并且显色

温度为 30℃时得到的回归方程斜率为 0.1402 大于其它显

色温度下得到的回归方程斜率。说明显色温度为 30℃时

得到的回归方程测试灵敏度更高。

3　饮用水中包含氰化物的检测处理技术

在客观存在并且普遍分布的水体生态环境体系中，

氰化物的存在形态具备复杂性和多样性，部分简单结构

的氰化物容易溶解于水，且其实际能够发挥的生物毒性

较为严重，形如 KCN 物质，以及 NH4CN 物质等。除此之

外，部分种类的呈现络合物质状态的氰化物，其实际具

备的生物毒性尽管弱于易溶于水的氰化物，但是其在长

期持续存在的温度环境因素、日照过程持续时间环境因

素，以及所处水体环境体系 pH 值高低水平因素的影响作

用之下，其能够基于水体环境体系内部逐渐发生物质分

解技术过程，继而形成和展现出具备较高生物毒性的氰

化物，继而针对我国城乡各界普通民众的基本性身体健

康状态，施加显著且鲜明的不良影响和破坏。

需要关注和重视的基本方面是，在氰化物进入人体

之后，其通常能够迅速转变成处在游离物质形态之下的

CN- 离子物质，继而与人体内部分布的铁离子物质或者

是铜离子物质等完成相互结合过程，继而引致人体内部

分布的生物酶类活性物质丧失其活性，甚至引致人体中

分布的基本性呼吸生理活动链条发生中断结果，影响破

坏人体内部分布的各类细胞实际具备的生物活性，最终

引致人体内部分布的各类细胞发生窒息死亡事件。

3.1 电极检测技术形态

要借助于对极谱的运用，具体化推进完成检测分析

技术工作环节。在检测技术活动环节具体化组织推进过程

中，要依赖和借助于“电流-电位”曲线工具推进完成具

体化的分析技术工作环节，具体化分析确定溶液物质环境

内部特定种类被检测物质成分所具备的浓度参数高低水

平，并且推进开展具体化的化学分析技术工作环节。

在电极检测技术形态的具体化运用过程中，要借助

于对相关种类的检验用仪器设备的运用，重点分析和揭

示具体涉及的各项环境技术参数、介质物质相关性技术

参数，以及实际化的检测试剂物质使用消耗数量技术参

数，继而获取指向具体的被检测氰化物的峰值数值技术

参数和峰电位技术参数，继而评估揭示被检测水样内部

实际包含的总体性氰化物含量高低水平。

在择取运用离子选择电极技术方法针对包含在饮用

水检测样本中的氰化物物质成分展开检验分析技术活动

环节过程中，要选择运用具备特殊化技术特征的电极推

进开展测定技术活动环节，且还要控制确保实际使用的

电极，包含有敏感膜结构，且能够在特定种类的技术环

境内部，针对离子物质和分子物质展示出稳定且扎实的

选择性。

3.2 气相色谱检测技术形态

气相色谱检测技术形态是色谱检测分析技术系统中

需要包含的关键性分支结构组成部分，其主要借助于气

相色谱技术所具备的应用性原理，被具体划分处理成吸

附色谱分析技术方法，以及分配色谱分析技术方法两种

表现类型，其能够有效且充分地支持完成针对饮用水检

验样本内部氰化物物质成分的检验揭示技术环节。在气

相色谱检测技术具体运用过程中，要针对需要展开分离

处理环节或者是分析处理环节的被检测物质对象展开恰

当化技术控制，继而将其添加到管柱内部，最终在标准

化配置的气相色谱检测技术设备的支持条件下，借由规

范化推进开展各项技术操作环节，支持获取到具备充分

准确性和合理性的检测数据结果。

4　结论

1）测定过程中 OH- 和 H+ 的浓度和用量一定要严格

控制，蒸馏过程中要随时盖紧塞子。保证氰离子全部解

析和全部吸收是准确测定的关键。

2）加热时间和显色温度也会对测定准确度产生影

响。最佳的显色温度是 30℃，加热时间为 40min。
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