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一
� � � 两波段光度法同时测定水中酚类和芳胺

’

李美蓉 袁存光 冯成武
�石油大学炼侧系

,

山东东营 � � ��  ��

泊典 在�� 为 �
�

� 的 � �  
一
��� � �‘� � 介质中

,

铁很化钾和过二硫暇按存在下
,

用 �
一

氛墓安替毗琳 ��
�
�� � �两波

段光度法可同时侧定污水中 。
�

�一�� 叱� � 的肠类和 。
�

�� �一�
�

。叫 �� 的芳胺
�

水样不猫要顶燕翻和苹取操作
,

石油类及 。
�

� �� � � 以下的旅化物不干扰侧定
,

�� 卜
、

��
�十
的干扰可用 � � � � 掩蔽消除

�

肠类和芳胶的水样加标

回收率酚类为 ��  一 �� ��
,

芳胺为 �� �一� ��  
�
研究了 �� 种肠和 �� 种芳按的侧定灵徽度

�

关, 调 两波段光度法
,

�
一

氮荃安替毗琳
,

盼类
�

芳旅
,

洲定
�

用 � 一�� � 法测定污水中的挥发酚 �� 和芳

胺 �� 
,

存在互相干扰的问题
�

已有的酚类和芳胺

同时测定方法多为紫外导数光谱法�� 一习 ,

这些

方法要求的仪器条件高
,

不便普及使用
�

本研

究在 �� 为 �
�

� 的 ���
一

���
�

�
�
�
�

介质中
,

用 � �

� �� 两波段光度法同时
、

直接测定污水中酚类

和芳胺
�

本方法使用普及的 �� � 型分光光度计
,

可有效地消除金属离子及石油类的干扰
�

� � � � � �处测定吸光度
,

由对应的吸光度差值从

相应校准曲线回归方程计算酚类和芳胺的浓度
�

� 实验部分

� �� 仪器及试剂 � �� 型分光光度计 � �� �
�

�� 型酸度计 � � � � 型恒温水浴
�

�
�

� � �一� � � 溶液 � � � ���
�
�
�
� � � �

溶液 �

�� � �
��� ��� �

‘

〕溶液 � �� � �
�

�士 �
�

� 的 � ��
�

��� � �� �
�

缓冲溶液 �总浓度 � � �� � � � , 苯酚及

苯胺储备液及 �� � � � � 标准使用液�� 
�

所用试

剂均为分析纯
�

�� � 实验方法 水样用中速滤纸过滤除去

悬浮物
�

取过滤水样适量 �视含酚
、

胺量而定 �

于 �� 而 容量 瓶 中
,

依 次 加入 �� � � � �
�

��� � �
‘
�

�

缓冲液
, � �� �

�

��的 � 一� � � 溶液
,

�

�� � � �� �
�
�
�
�
�
�

。

溶液
,

�
�

� � � �写 � �
� �

�

��� �。〕溶液
, �

�

� � � ���� ��  ! 溶液 � � �
,

定

容
�

�� ℃水浴反应 �� 而
�
后

,

用 � � � 比色皿于

�� � 型分光光度计上
,

在酚类和芳胺各自相应

的波长对 �酚类为 �� �一 �� � � �
,

芳胺为 �� �一

� 结果与讨论

�
�

� 实验条件选择

��� 酚类及芳胺与 �
一
� �� 显色体系的吸收

光谱及测盘波长对 分别移取适量苯酚和苯胺

标准使用液于 � 个 �� � �容量瓶中
,

按实验方法

显色后
,

于 � �
一� �� 型分光光度计扫描二者的

吸收光谱�见图 � �
�

由图 � 用作图法求得测量酚

类的波长对为 ��� � � 一�� �
� � � 测定芳胺的波

长对为 � � � � � 一 � � �
� �

·

�� � 介质条件的选择 用 ���
、

� � � � 及

��
一

�� �
�

�
。
�

�

溶液控制反应体系的声 值
,

实

验了苯酚和苯胺在不同 �� 值时显色反应的灵

敏度
,

实验结果见图 ��

从图 � 看 出
,

酚在 � � �一 � 间
、

胺在 ��

�
�

�一 �
�

� 间灵敏度最高且 △� 基本不变
�

考虑

到酚类和芳胺在同一体系中显色
,

本实验 �� 值

固定为 �
�

�
�

因 �� 值变化对二者的 乙通 有较大

影响
,

需要将 �� 值严格控制在 �
�

� 士 �
�

�
�

在此

�� 下
,

实验 � � � 一� ���
、

���及 �� �
一
��� � �

‘
�
‘

等缓冲体系对显色反应的影响
,

结果除 � �】
�

�
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缓冲体系能使显色产物稳定外
,

其它 显色剂
,

其用量对显 色反应影响很大
,

实验结

缓冲体系中的显色产物不橡定
�

缓冲溶液用� 果 。
�

��的 �
一
� � � 溶液 �

�

�一�
�

。而 以 基本

的实脸结果表明
,

�一�� � 的 � � �】� � � � 
一

不变
�

本实验用 �
�

� � �
一

� � � 溶液 �
�

。而
�

该

��� � �‘�
�

对酚类和芳胺的 乙� 影响恒定
�

本实 显色反应室温下很慢
,

�� ℃以上
,

有色产物不

验用 � � 为 5
.
5士0. 1 的 H C I

一
( C H

:
). N

.

缓冲溶 稳定
,

只有 30 ℃左右
,

反应 30 而n 后稳定
,

稳

液 10 m l
.

定时间约 3 h.
- --- - ---

一
-- 一 ,

2

.

2 各种酚类及芳胺的测定灵敏度

! 买验了 10 种取代酚在 50 0一540 nm 彼长

对
、

13 种芳胺在 53 oee 480 lun 波长对时测定的
a
值(即 乙八= 二+ b式中的 a)

,

结果见表 1
.

衰 1 肠类和芳玻各在相应侧t 波长对处

的“位/L
·

(
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·
c
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图 1 苯阶和苯胺的吸收光谱
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.
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.
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.
o
mg /L

)

盼类
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2 ,

4
一
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图 2 不同 pH 值时苯酚和苯胺的 。月

1
.
苯坡(0

.
99 mg /L

) 2
.
苯盼“

.
s
rng /L )

(3 ) 铁氛化钾及过硫酸按的用量 铁氛化

钾和过硫酸按分别用作酚类和芳胺与 4
一

A A P 显

色反应的催化剂[6] 和氧化剂[2j
.
二者单独使用

均不能使酚类和芳胺共有的显色体系稳定
.
固

定其它试剂用量
,

实验铁氛化钾和过硫酸按用

量对显色反应的影响
,

结果为 8% 铁佩化钾用量

在 0
.
3一10 m l

,
4

% 过硫酸按用量 0
.
5一4

.
0 耐

范围
,

酚类和芳胺的 乙八都最大且恒定
.
本实验

用 8% 铁氛化钾 。
.
5 m l

,
4

% 过硫酸按 2
.
0 m L

(4 ) 4
一
A A P 用量及反应温度 4一 A A P 作为

0。
1 6 1

0

。

2 3 0

0

。

0 4 6

0

。

0 0
4

一0
。

0 2 9

一 0
。

0 0 2

0

。

1 7 9

0

。

0 1 0

O

。

0 0 1

0

。

0 0 9

0

。

0 0 1

从表 1 看出
,

苯酚
、

间和邻甲酚及对苯二

酚
,

间苯二 酚及对硝基苯酚显色灵敏度很低
,

邻苯二酚及对甲苯酚将产生负干扰
,

对抓苯酚

不显色
.
在本实验条件下

,

13 种芳胺中有 4 种显

色灵敏度都很高
,

其余除甲氧基苯胺和间苯二胺

产生负影响外
,

均有较低的显色灵敏度
.

2
.
3 标准曲线

、

线性范围及检出极限

配制苯酚和苯胺混合标准系列
,

按实验方
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法测定各波长对下的吸光度
,

由 。八 和各 自相 的测定 (相对误差> 士 5 % )
,

在体系中加入 0
.
02

应的浓度求得酚类和芳胺测定的线性回归方程
.
m ol /L E

DT
A 溶液 s nU 后

,

30
mg

/ L 以下 的

酚 类
:
创 =

0. 01262 cP、 + 0
.
0 0 4 9 7 2

,
r

= F
e , +

、

2 5 m
g

/ L 以下的 C
u, +

对酚类测定的干扰

0
.
9994 ,

线性范围 。一30 m g/L
,

最低检出极限 误差镇士 2 %
,

对芳胺测定结果的干扰误差镇士

0. l m g /L
,
芳胺

:
以一 0

.
18 6c

A。
+

0

.

0 0
09

, ,
~ 5 %

.
0

.
3 m g / L 以下的硫化物不干扰测定

,

0

.

3

。
.
”73

,

线性范围 o一3
.
0 m g/L

,

检出极限为 m g/L 以上硫化物的干扰及消除另文报道
.

0
.
oo s mg /

L
.

2
.
5 水样分析

2
.
4 干扰及消除 (l ) 水样茄标回收率 用胜华炼厂外排水

实验结果表明
,

C
a Z十 、

M
g

, +
在 50 0 m g/L 以 及齐鲁石化公司小清河排污 口污水进行了苯酚

下
,

Z
n Z十 、

Ni
卜在 50 m g/L 以下

,

石油类在 250 和苯胺加标回收率实验
,

结果见表 2.

mg /
L 以下对测定无干扰 (相对误差簇士 2 % )二 从表 2 实验结果得回收率为

:
苯酚 98 % 一

Cu卜 、

凡3+ 浓度大于 1 m g/L 时干扰酚类和芳胺 105 % ; 苯胺 95 % 一105 %
.

衰 2 水样加标回收率实验结果
, ,

加标物质

炼厂外
排水

加标浓度/mg
·

L
一 ’

侧定值/m g
·

L
一 ’

回收率/%

加标浓度/tng
·

L
一 ‘

侧定值/mg
·

L
一 ,

回收率/%

2
。

2 3

Z

。

8 4

6

.

6
9

7

。

2 8

0

.

1 2 2

0

。

1 2 8

1 0 5

石化公司

外排水

0。

4
5

0

。

9
4

9 8

0

。

4 5

6

。

3 3

1 0 4

6

。

6 9

1 2

。

4 7

1 1

。

2

1 6

。

8 4

9 9 9 8

苯

0
。

2 4 4

0

.

2 3 1

9 5

0

。

2 4 4

l

。

2 2

1 0 2

胺

0。

4
8 8

0

.

4 8 2

9 9

0

。

4 8 8

l

。

4 5

9 8

0

。

9 7 6

0

。

9 7 8

1 0 0

1

.

4 6
4

2

。

4 2

9 9

l) 炼厂外排水含肠 。
.
50 mg

/L
,

芳胺未检出
‘石化公司外排水中含酚 5

.
86 mg /L

,

芳胺 。
.
97
mg
/ L

衰 3 水样分析结果对照实验

芳胺

水样名称

阶 类

本方法 4一A A P 法 相对误差

/m‘
·

L
一 ,

/ m g
·

L
一 l

/ %

本方法

/m g
·

L
-

蔡 乙二胺法
, )

/ m g
·

L
一 ’

相对误差

/ %

1.79.0
22

炼厂外排水
2,

东营河水幻

石化公司外排水

小清河水

0
.
54

l
。

2 2

0

。

9 7

0

。

2 2

0

。

5 5

l

。

2 0

0

。

8 9

0

.

1 8

一l
。

8

,曰,�,且口已
.

…
d压
4

0‘J性八己八己通
‘
,曰,且J性, .1几

.

…
11CU工�J八j几J

06
月OO‘�勺一吕2.

…
,二
0
1合曰二

l) 恭乙二胺偶氮光度法显色体系本身不稳定
,

分析结果的精密度差

加值
,

炼厂水标加苯胺 。
.
52 mg

/L
,

东营河水标加苯胶 1
.
24 mg /

L

2) 炼厂外排水及东营河水芳胺未检出
,

表中数据为标

(2 ) 实际水样分析结果 用本法进行实际

水样分析
,

并与国家环保局推荐的方法[l] 的测

定结果进行了对照实验
,

结果 比较于表 3.

从表 3 看出
,

本方法与 4
一

A A P 法的测定结

果的相对误差虽在 5% 以内
,

但前者结果总是高

于后者的
,

这与本方法测定的酚类有部分非挥

发性酚 (4
一
A A P 法采用了预燕馏)有关

.
芳胺的

测定中
,

本方法与国家环保局推荐方法的测定

结果误差较大
,

除后者采用碱性预燕馏测出的

是挥发性苯胺类及显色体系本身不稳定外
,

也

与本方法测定芳胺的范围比蔡乙二胺偶氮光度

法的宽有关
.
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