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图 � 不同采样点不同季节酞酸醋浓度

酞酸醋含量高
,

夏季大气气相酞酸醋含量高
�

�� 在大气全态 中 � � � � 和 � � � � 总 含

量冬季和夏季较为接近
,

因此说大气中酞酸醋

污染来源主要是工业污染源排放
。
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化学发光法测定废水中痕量苯酚

王 伦 樊佛庵
�
袁红春

�

�安徽师范大学化学系
,
芜湖 � � �。。� �

摘耍 木文研究了鲁米诺
一�

�
�
�

� � � � , �
,
�� � � 发光体系和苯酚对该体系发光的淬灭作用

�

发现苯酚 浓 度处 于
�
�

� 义 �� 一‘一 �
�

。火 �� 一‘� ��
·

� 一 , 时 , 与淬灭后的相对发光强度有线性关系
, 本法最低检出限为 。

·

�� �
·

� 一 ,
�

用于工

业废水中苯酚的测定
, 测定结果满意

�

关徽词 苯酚
, 化学发光

, 废水
�

挥发性酚类 �主要指苯酚 �对动植物均有毒

害作用
�

目前
,

环境监测中对低浓度含酚废水

测定
,

国际通用 �
一

氨基安替比林光度法
,

高浓度

侧定用澳化滴定法田
�

应用 � 一氨基安替比林光

度法时
,

干扰因素多
,

如溶液的色度
、

浊度
、

样品

中的氧化还原性物质等
�

这就需要对样品进行

�
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多步预处理
,

造成测定步骤繁琐
,

检测周期长等

不足
�

化学发光法灵敏度高
,

快速简便
,

条件不苛

刻
,

常用于免疫分析和金属离子的定量分析 �� 
�

但应用化学发光法测定溶液或工业废水中痕量

苯酚
,

目前尚未见报道
�

为了寻找一种快速简

便
,

灵敏准确测定痕量苯酚的方法
,

我们研究了

� � � �� � � �鲁米诺� �
�

� �� � �
,
�

�� � �

� 发光

体系
,

发现苯酚对该体系的发光有显著淬灭作

用
�

进一步研究发现
,

苯酚浓度在 �
�

� � � � 一‘一

�
�

� � � �一 � � ��
·

�
一 ‘

之间与淬灭后体系发光的

相对强度呈现良好的线性关系
,

测定时不受溶

液的色度
、

轻微浊度等因素的影响
,

测定周期

短
,

重现性好
,

灵敏度和准确度也令人满意
�

料 学 �� 卷 , 期

测定标准曲线中的发光强度时
,

取鲁米诺

溶液 �
�

, � � 于样品管中
,

并将管子放人暗室
,

用

�
�

� � � �
�� �

�� � �
,

�
���

�

� 溶液作注射液
,

测

定苯酚淬灭后的发光强度时
,

将苯酚加人鲁米

诺溶液中
,

并加入 � � � � �络合引起干扰的金

属离子 。,
�

,

取 �
�

�� �混合液于样品管中
,

以 �
�

�� �

�
�� �

�� � �
,

�
�� � �

� 作注射液
�

实验中记录发

光的峰值和 �� 秒积分值
�

二
、

结 果 与 讨 论

�一 � 发光反应的动力学曲线

在 图 � 条 件 下
,

鲁 米 诺
一

玫 �
�

�� � �
,

�
�� � �

� 发光体系的发光强度在注射混合 后 �

秒时达到最大值
, � 秒内发光反应基本完成

�

在

上述体系中加 人 苯 酚 ��
�

� � �� 一‘ � ��
·

� 一 ,

�

侧照常窦

��
俘 �

� �

时 ����� �

图 � 反应动力学曲线

鲁米诺
一
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�

仇
鲁米诺

一
� � �

一
�
�

�
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苯酚
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泪者一
�
州

一
、

实 验 部 分

�一 � 仪器和试剂

� 仪器

�� 一

�� � 型生物化学光度计 �北京核仪器

厂出品� � � �  � 型水平台式划线记录仪�日本横

河北辰电厂�
�

�
�

试剂

��� 鲁米诺 �� � 级
,

�� � � � 公司�

你取 �� � � � �� 鲁米 诺
,

用 �
�

� � ��
·

� 一呈

� � �
一

� � �� ,

溶液配成 � , � � � 溶 液 ��
�

� � �

��
一 , � � �

·

� 一 ‘

�
,

盛于塑料瓶中贮存于 � ℃冰箱

里备用
�

�� � 苯酚储备液

称取 �
�

�� � 苯酚 (A R 级)用蒸馏水配制成

l000m l溶液
。

用澳化滴定法标定 其浓 度 为

1
.
24 x 10一 Z m ol

·

L
一 1.

盛于棕色瓶 中
,

贮 存

斗℃冰箱里
.

(3 ) K O H
一
H

3
B O

3

缓冲溶液

称取 5
.
69 K o H ( A R 级 )

,
6

.

2 g H

,
B o

,

(
A R

级) 用黛馏水溶解
,

并释至 I000m l
,

即为 0
.
1

m ol
·

L
一 ’

K o H
一
H
3
B O

,

缓冲溶液
.

(4) 其它试剂均为 A R 级
,

其中 H ZO : 保

存于 4℃ 冰箱中
,

用时现配
。

所用水为无酚二

次蒸馏水
.

(二) 实验方法 图 2

一 6 ~ 5

lg
e (m o l/ L )

鲁米诺对发光强度的影响
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剑卿有雾、时

后
,

反应动力学曲线基本相似
,

但发光强度(峰

值)大大减弱
,

反映苯酚对上述发光体系有较显

著的淬灭作用
.

(二 ) 条件实验

1
.
鲁米诺浓度的选择

在固定其它条件下
,

对鲁米诺浓度在 l
.
O X

10一 ,

至 1
.
0 x 10一4 m o

l
·

L
一 ,

范围内进行考 察
,

发现在 1
.
0 x 10一‘至 2

.
o X 10一 ,

m
o

l
·

L

一 ‘

之间

有良好线性关系 (见图 2)
.
在测定苯酚时

,

选择

鲁米诺的浓度不仅要考虑检测范围和检 测 限
,

还要考虑测定的重现性
,

因而我们选择了鲁米

诺浓度为 , 0 x 10 一 ‘m ol

·

L
一

气

2
.
反应介质酸度对发光强度的影响

本文采用了 K O H 一
H
3
B O

3

溶液作为 发 光

反应的介质 (H
3B O 3 对发光没有影响)

,

K O H

浓度为 。
.
ol o m ol

·

L
一 , 时体系发光强度 最 大

(见图 3 曲线 b )
.
苯酚淬灭发光时

,
K O H 浓度

为 0
.
010 m ol

.
L 一‘ 时

,

淬灭效果最显著(见图 3

曲线
a
)
.
因而我们选择了 K o H 浓度为 0. 01

m ol
·

L
一 ‘.

一 3 一2 一 t

坛cH :o:(m ol/L)

图 4 H :O : 对发光强 度的影响

a . ep卜e o o一 , 5 火 1 0 一
‘

b

·

c p ‘e 。 。l 二 。

我们选择加人 ED T A 的浓度为 l
,

0 x l 。一玩ol
·

L
一 ‘,

以消除某些离子的千扰
.
实验证明效

果良好
。

( 三) 工作曲线
、

检 出限和精密度

在最佳条件下
,

相对发光强度与苯酚的浓

度在 2
.
0 x 10一‘至 2

.
0 x 10一m o l

·

L 一 范围有

良好的线性关系(见图 5)
.
检 出限为 2

.
0 X lo一‘

m
o
l

·

L
一 ‘。

对 2
,

4 x 1 0

一s
m

o
l

·

L
一 ‘

苯酚的 9 次

测定
,

相对标准偏差为 2
.
5外

。

8D的的赵像有窦奋

夕一一炸一一, 窍一一代布
垅cP
ho.or(m ol刀J

封吸贫马�,I
t口n.�勺

创票孚有
.
一
谓

。一戈丁~
一

一丁了一一 , 布
烤:‘。挂兀m o城》

图 ,

c ‘o H
= 0

。

0 1

c H
Z

伪 = 0
。

0 2

工作曲线
cL。。诬一。 一 , 5

.
O X 1 0 一

‘

c E n T ^
~ 1

.

0 丫 10 一 ,

图 3 介质酸度对发光强度的影响

a. cph。。。1 , 5 又1 0
一 4

b

.
c p 卜二

。1
. 0

3

.

H

2

0

:

浓度的选择

H ZO : 浓度对发光强度的影响很 大 (见 图

4)
.

本文选择 Hz o
Z
浓度为 0

.
010m ol

·

L

一

l.

4- E D T A 浓度的选择

鲁米诺发光反应受到许多金属 离 子 的 影

响
,

而 E D T A 对发光反应几乎没有影响
,

所以

(四 ) 干扰

本文考察了常见十几种离子的千扰 情 况
,

其中 e u , +
、

F
e , + 、

p bZ
+

、

Z
n , +

、

N i

, +

等有干扰
.

由于 E D T A 可与大多数金属离子迅速形成 配

位化合物
,

可以消除共存离子的干扰
.
另外

,

我

们还考察了一些有机物质的干扰情况
,

苯
、

甲苯

对本法无干扰
,

甲醛浓度大于 4
.
, m g

·

L
一 ‘、

乙醛

浓度大于 gm g
·

L
一‘
有干扰; 邻甲酚浓度大于

0. gm g
·

L
一‘,

对甲酚浓度大于 0
.
7m g

‘

L

” ‘
有
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表 1 化学发光法测定废水中苯酚含且

项 目

样品

{

取样体积

{

(m ‘,

鲁米诺
( 1
.0 X 10一 ,

)

( m l )

稀释后体积

(m l)

标准方法
*

测定值
(m ol

·

L

-

本法测**

定值 变异系数
,
) } ( m

o
l

·

L

一 ,

木法测定
平均值

( m ol
·

L

一 ’
)

lll
。

000

000

.

555

000

。

111

5
0

.

0
0 1

.

1 7 火 10 一
3

5 0
.
0 0 l

,

2 0 义 10 一
3

} 1
。

1
7 义 1 0

一 3
2
.
5
%

5 0
。

0
0 1

.

1 3 X 1 0
一 ,

—
一
一{

50
。

0 0 2

。

5
8

X 1
0
一‘

样品 50 00 2
。

7
0

X
1 0

一 4 3
。

, %

50
.
0 0

2
.
石2 又 1 0

一今

2
.
6 5 X 1 0 一

4

常
4
一

氨基安替比林光度法
‘”

。

水幸 牛次平均值
.

干扰
。

( 五) 样品分析

废水样品分别来自安徽芜湖钢铁厂炼焦废

水(简称样品 l)和煤气洗涤废水 (简称样品2)
.

样品经过滤除去悬浮物和油污
,

取清液(pH 约

为 8 至 9 之间)测定
。

测定结果见表 1
,

回收率

实验结果见表 2
.
煤气洗涤废水样品测定与标

准方法 (4
一

氨基安替比林光度法)对照
,

结果比

较满意 (见表 1)
。

表 2 回收率实验结果

三
、

结 束 语

鲁米诺
一

从O
:
(K O H

,

H

,
B O

,

) 发光体系测

定苯酚
,

其方法灵敏度高
,

线性范围宽
,

分析速

度快
,

节约试剂
,

消除干扰的方法简单
,

是一种

较好的监测挥发性酚的分析方法
.

加标量
(1
.() 只 10

一 ’

m ol

·

L

一

勺
(m l)
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.

示波极谱滴定法测定工业废水中的硫化物

孙剑辉 朱义辉
*
胡林阁

*

(河南师范大学环境科学教研室 , 新乡市 453。。2 )

摘要 在 p H 为 ,
.
, 的醋酸

一

醋酸钠 一
氯化钾底液中

,

用 C u2+ 离子沉淀硫化物
, 过最的 C uZ + 离子用标准 8一径

基喳琳溶液回滴
, 以 8一经基唆琳在单微铂电极示波极谱图上的敏锐切 口指示滴定终点

.
废水的色度

、

浊度等对侧定不

产生干扰 , 无须进行预蒸馏处理
, 操作简便

、

诀速
.
方法的相对偏差小于 1

.
。
%

,

变异系数小于 0
.
6%

,

水样的加标回收

* 化学系 89 届毕业生

收稿日期: xg, 1 年 一2 月 5 日
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《环境 科学》 荣获一 等奖根据《中国 科学院优 秀自然科学 期刊奖暂 行条例》和 国家科委 、中宣部、新 闻出版署 有关文件 通知要求, 经院

优秀 期刊评选 委员会对申 请参评的 院属期刊 进行认真评 比,已评选 出中国科 学院1992 年度优秀 期刊62种 ,其中一等 奖14种, 二等奖23 种,三等奖 25种.《环 境科学》荣 获一等奖 .中国科学 院所属自 然科学期刊 (包括中国 科协及地 方主办,院 内单位负 责编辑的期 刊)共计 260余种. 获得一等 奖的还有《 中国科学 》和《科学通 报》等期刊 .沈 颖供稿


