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摘要　以分光光度法测定高含量膨润土吸蓝量，应用正交试验设计对分光光度法的实验条件进行优化，确定的

最佳实验条件：煮沸时间为 5 min，4% 焦磷酸钠溶液加入体积为 20 mL，0.01 mol／L 亚甲基蓝溶液加入体积为 30 

mL，振荡时间为 15 min。该法与滴定法对比，测定值相对误差在 4% 以内，相对标准偏差为 1.04%，可满足高纯度膨

润土吸蓝量的分析要求。
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Determination of the Methylene Blue Value of High Levels of Bentonite by Spectrophotometry
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Abstract　Spectrophotometry was used to measure the methylene blue value of  high purity bentonite, and the 
orthogonal tests were used to optimize and determine the optimal experimental conditions: the boiling time was 5 min, 4% 
sodium pyrophosphate solution was added to a volume of 20 mL, 0.01 mol／L methylene blue solution was added to the 
volume of 30 mL, shaking time was 15 min. Compared the spectrophotometry to traditional titration analysis, the relative 
error of the experimental results was less than 4% and the relative standard deviation was 1.04%, which was proved to be 
accurate and reliable to meet the analytical requirements.
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膨润土分散于水溶液中有吸附次甲基蓝的能

力，其吸附量被称为吸蓝量，以 100 g 样品吸附的

次甲基蓝的物质的量表示。吸蓝量值越大，表明其

离子交换能力越强，对环保废水处理能力越强［1–3］。

因此吸蓝量可作为评价深加工膨润土的主要技术

性能指标。吸蓝量的传统测定方法为滴定法，也有

应用相混合计算方法［4］及纯样品 – 指标标定法［5］

来测定吸蓝量的报道，但以上方法均操作复杂，不

适合日常检测，且滴定法的滴定终点受操作者主观

因素及滤纸性能影响较大。高纯度的膨润土样品

常因滴定体积过大导致较大的测定误差，影响测定

结果的准确度。膨润土对亚甲基蓝的吸附受多种

条件的影响［6–7］，因此如何选择最佳的实验条件对

测定尤为重要。有人尝试用分光光度法对常规膨润

土进行测定取得较好效果［8–9］。笔者针对高含量的

膨润土，结合正交试验设计对实验条件进行优化，确

定最佳测定条件，消除了主观因素影响。方法简便

有效，准确可靠，可批量检测，大大提高了检测效率。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

紫外可见分光光度计：UV–5200 型，上海元析

仪器有限公司；

电子天平：BS210S 型，北京赛多利斯仪器系统

有限公司；

恒温振荡器：THZ–8ZA 型，常州国华电器有限

公司；

理化分析型超纯水机：ALH1–1005–U 型，重庆

颐洋企业发展有限公司；

亚甲基蓝标准储备液：0.01 mol／L，将亚甲基

蓝在 (93±3)℃的烘箱中烘 4 h，置于干燥器内冷却

至室温。称取 3.199 0 g 于烧杯中，加水使其溶解，

移入 1 000 mL 棕色容量瓶中，加水稀释至标线，摇

匀，备用；
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亚甲基蓝中间液：0.5 mmol／L，移取 5 mL 0.01 
mol／L 的亚甲基蓝标准储备液于 100 mL 容量瓶中，

定容，摇匀；

亚甲基蓝系列标准工作溶液：分别取 0.5，1.0，

1.5，2.0 mL 的 0.5 mmol／L 亚甲基蓝中间液，定容

于 50 mL 容量瓶中，摇匀，此亚甲基蓝标准工作溶

液的浓度分别为 0.005，0.01，0.015，0.02 mmol／L ；

焦磷酸钠溶液：分别称取 1，2，4 g 无水焦磷酸

钠于烧杯中，加水溶解，转移至 100 mL 容量瓶中，

定容摇匀，制得质量分数分别为 1%，2%，4% 的溶

液；

膨润土：自制钠化膨润土；

实验所用其它试剂均为分析纯；

实验用水为纯水。

1.2　实验方法

采用正交试验，以 L9(3
4) 正交设计表，对焦磷酸

钠溶液的加入量、煮沸时间、亚甲基蓝加入量及振荡

时间进行 4 因素 3 水平考察，从而确定最佳实验条

件。称取 0.200 0 g 的膨润土样品于盛有 50 mL 纯

水的锥形瓶中，加入 4% 焦磷酸钠溶液 20 mL 作为

分散剂，在低温电炉上煮沸 5 min，保温冷却至室温，

加入 0.01 mol／L 的亚甲基蓝溶液 30 mL，在 30℃

恒温振荡 15 min 后，定容于 250 mL 容量瓶中，摇匀，

取上清液进行分光光度测定，以差减法确定膨润土

吸附的亚甲基蓝的物质的量，即吸蓝量。

2　结果与讨论

2.1　吸收波长及线性范围

在 400～800 nm 范围内，以紫外可见分光光度

计扫描亚甲基蓝溶液，亚甲基蓝吸收曲线见图 1。
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图 1　亚甲基蓝吸收曲线

由图1可知，亚甲基蓝在665 nm处有最大吸收。

将配制好的亚甲基蓝系列标准工作溶液逐一用紫

外可见分光光度计扫描（1 cm 比色池，吸收波长为

665 nm），测定吸光度 A，对吸光度和亚甲基蓝标准

工作溶液浓度 c 进行线性回归，得标准工作曲线线

性方程为 A=72.840c+0.008 6，相关系数 r=0.999 6。

2.2　正交试验设计

采用正交试验，以 L9(34) 正交设计表对煮沸时

间（因素 A）、20 mL 焦磷酸钠溶液的质量分数（因素

B）、0.01 mol／L 亚甲基蓝溶液的加入体积（因素 C）

及振荡时间（因素 D）进行考察，确定最佳实验条件。

实验条件参数见表 1，实验结果见表 2。
表 1　正交试验因素水平考察

水平
因素 A／

min
因素 B／

%
因素 C／

mL
因素 D／

min

1 5 1 25.0 15
2 10 2 27.5 30
3 15 4 30.0 60

表 2　正交试验结果

序号
因素水平 吸蓝量／

［mmol · (100 g)–1］A B C D
1
2
3
4
5
6
7
8
9

1
1
1
2
2
2
3
3
3

1
2
3
1
2
3
1
2
3

1
2
3
2
3
1
3
1
2

1
2
3
3
1
2
2
3
1

119.1
123.8
130.4
118.3
127.5
117.4
124.6
117.5
121.4

K1

K2

K3

124.4
121.1
121.2

120.7
122.9
123.1

119.3
121.2
127.5

122.7
121.9
122.1

R 3.3 2.4 8.2 0.8

由表 2 可知，对实验结果的影响由大到小排序

为亚甲基蓝溶液体积 > 煮沸时间 > 焦磷酸钠溶液质

量分数 > 振荡时间，实验的最佳条件为 A1B3C3D1，

即煮沸时间为 5 min，焦磷酸钠溶液的质量分数为

4%，0.01 mol／L 亚甲基蓝溶液加入体积为 30 mL，

振荡时间为 15 min。

2.3　方法精密度

根据正交试验得出的最佳实验条件，称取同一

膨润土样品，重复测定 5 次，精密度试验结果见表 3。

由表 3 可知，测定结果的相对标准偏差为 1.04%，表

明本方法测量精密度良好。
表 3　精密度试验结果

测定值／
［mmol · (100 g)–1］

平均值／
［mmol · (100 g)–1］

RSD／%

130.2，131.5，128.2，132.4，128.9 130.2 1.04

2.4　方法准确度

应用本法与滴定法分别对样品进行比对试验，

试验结果见表 4。由表 4 可知，本法与滴定法的测
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定结果相符，相对误差在 4% 以内，满足分析要求。
表 4　比对试验结果

样品
分光光度法／

［mmol · (100 g)–1］
滴定法／

［mmol · (100 g)–1］
相对误差／

%

1# 129.2 126.1 2.45
2# 128.8 124.7 3.28

3　结语

正交试验设计是优化实验条件的理想手段。利

用正交试验设计取得最佳实验条件，避免了滴定法

测定高含量膨润土吸蓝量滴定体积过大引起的误

差。该法操作简便，快速，易于掌握，测量结果精密

度良好，准确度高，能满足高纯度膨润土吸蓝量的分

析要求。
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农业部将试点修复重金属污染耕地
不久前，农业部下发 《关于加强农产品质量安全全程监

管的意见》( 以下简称 《意见》)，提出农业部将启动重金属污

染耕地修复和种植结构调整试点，并联合环保、国土、水利等

部门加强农业生产用水和土壤环境治理。

在现行各地方政府农业部门的农产品质量安全检测中，

重金属污染并非必须检测项。相比其它种类农产品，蔬菜更

易成为重金属元素富集作物。与其它有机化合物的污染不

同，重金属具有富集性，重金属污染很难自然降解，如铅、镉

等重金属进入土壤环境，会长期蓄积并破坏土壤的自净能

力，使土壤成为污染物的“储存库”。在这类土地上种植农作

物，重金属能被植物根系吸收，造成农作物减产或产出重金

属 “毒粮食”、“毒蔬菜”。

据媒体称，农业部对全国 26 个省 ( 自治区、直辖市 ) 的

571 个生产养殖基地、储藏保鲜库、生鲜乳收购站和运输车

进行了抽样，抽检参数重点是农药残留和兽药残留 ( 包括非

法添加和禁限用 )，但并未看到重金属的检测结果报告。

业内专家指出，城市郊区耕地及浇灌水源更易遭受城市

工业污染，城市生活污水处理和垃圾填埋也在威胁着土壤的

环境安全。而大中城市的蔬菜供应基地多围绕在城市周边，

对这些基地进行污染排查与治理变得尤为重要。

根据《意见》，今后将集中力量对农产品主产区、大中城

市郊区、工矿企业周边等重点地区农产品产地环境进行定位

监测，结合全国污染源普查，跟进开展农产品产地环境污染

普查，摸清产地污染底数，探索建立农产品产地环境安全监

测评价制度。　　　　　　　　　　　　（中国分析计量网）

VOC 监测设备市场总规模 7~14 亿
挥发性有机物 (VOC) 是生成 PM 2.5 的重要前体污染

物，VOC 治理迫在眉睫。VOC 监测、VOC 治理和水质监测

市场已经启动，发展空间广阔。

VOC 监测设备市场启动：全国重污染天气预警系统建

设将带动 250～500 套 VOC 在线监测仪需求，市场总规模

7～14 亿。污染源 VOC 监测启动，江苏省 57 个省级化工园

开展 VOC 在线监测。

VOC 治理工程快速增长：我国工业 VOC 废气治理率小

于 10%，且 VOC 提标潜力巨大，政策带动下 13～15 年 VOC
治理行业迎来 50%～80% 爆发式增长。

水质监测设备销售放量：《全国集中式水源地水质监测》

实施，推动建设与 PM 2.5 网络同级别的水质在线监测网络。

我国有 4 555 个集中式水源地 , 在线监测设备安装总量不足

400 套。　　　　　　　　　　　　　　　　（仪器信息网）

食品中禁限用药物及环境污染物识别检测技术获进展
针对食品安全和北京市环境污染现状，北京市科委启动

实施了“食品中禁限用药物及环境污染物识别检测技术研

究”课题。目前该课题研究工作在食品中禁限用药物识别检

测技术研究和环境污染物识别检测技术研究等方面取得了

新的进展。

该课题建立了肾上腺素受体激动剂、性激素、精神药品

等 60 种药物的禁限用药物识别谱库，建立了动物肌肉、肝

脏、肾脏等动物源性食品中肾上腺素受体激动剂、性激素、精

神药品等多种禁限用药物同时定量检测方法，构建了食品中

痕量多环芳烃、烷基酚、邻苯二甲酸酯多组分检测技术体系，

覆盖了 23 种多环芳烃、3 种烷基酚、17 种邻苯二甲酸酯的食

品污染物，涉及的食品种类包括烧烤肉制品、食用植物油、水

产品 3 类重点食品。

本课题通过食品中禁限用药物和环境污染物识别检测

技术的应用，能够提升重大食品安全突发事件应急处理能力

与食品安全日常监管能力，完善首都食品安全风险监管体

系，为政府科学决策、快速应对突发食品安全事件提供强有

力的技术支持。                                             （中国化工仪器网）




