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荧光分光光度法测定工业废水中的油

刘均 凯 陈 小 明
湘潭市环境保护研究所

盆籍识粼

目前对污染水体中油的测定
,

多采用重

量法
、

紫外分光光度法和非分散红外法等分

析方法 本文采用环己烷作萃取剂
,

用本所

组装的荧光分光光度计测定钢铁厂焦化废水

中的油
,

结果表明
,

用荧光分光光度法测定

油
,

具有灵敏度高
、

千扰小等优点

一
、

主要仪器和试荆

一 型荧光分光光度计

环己烷 分析纯

机油
,

湘钢焦化现场焦油

二
、

分析步骤

取水样 毫升置于 毫升分液漏斗

中
,

用盐酸或氢氧化钠调 值为 吸取

毫升环己烷
,

分二次洗采样瓶
,

将洗涤液

全部并人分液漏斗中 充分振摇 分钟
,

静

止分层后
,

弃去下层水相
,

将分液漏斗下管

塞人少许脱脂棉
,

将有机相放人荧光分光光

度计的液池 中 用 , 毫微米汞线激发
,

于

毫微米处测定其荧光相对强 度
,

根 据 荧

光相对强度从标准工作曲线上查出相应的油

分浓度

结果计算

分别测绘石油醚
、

正己烷
、

环己烷等萃取

剂的荧光光谱图 图 比较各萃取剂的荧

光光谱
,

选择在样品测试波长下
,

荧光强度最

小的试剂作为萃取剂
,

以降低测试空白值
,

提

高灵敏度

侧
恩 艺

  

彼长

图 萃取剂荧光光谱图

一 又一又一 又一石油醚 一
·

一 正己烷

—
环己烷 广州 一

·

一
·

一一环己烷 上海

油 毫克 升 旦逐 平

禅

式中
,

—
从标准曲线中查出 相应的 含

油浓度
,

—
萃取液体积 毫升

。

—
被测水样体积 毫升

三
、

结果与讨论

萃取剂的选择

从图 可看 出
,

环己烷 上海 荧光强度

最小
,

是一种比较理想的萃取剂

田 值的影响和萃取率

用加标回收法测试相同水样在 不 同

值条件下
,

油含量的波动情况
,

并计算环己烷

萃取油的一次萃取率 见表

从表 可以看出
,

水样 值在 一

范围内对油份测试影响不大 考虑实际样品

中酸碱度的差异
,

确定侧试水样的 值为
。
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值的影响

水水样 值值       

标标准油加人量

标标准油测定值
。 。 。 。 。

呼
。 。

一一次萃取率  
。 。 。

,
。

表 千扰试验结果

千千扰物加入量量 油测得量量 回收率率 干
缈胡小

,, 油测得量量 回收率率 千 , 物加人量量 油侧得量量 回收率率
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试其荧光相对强度
,

绘制标准工作曲线 (图

2 ,

图 3)

1

400翎200100

侧理次班嗽州

试验表明
,

用环己烷萃取油
,

一次萃取率

高于 95 沁
.

3
.
干扰试验

表 2 列出了多种无机物 和有 机 物 对 油

份测定的干扰情况
,

标准油加人量为 。
.
25 毫

克/升
.

从表 2 可以看出
,

在油份测定中硝基苯

含量高于 2
.
5 毫克/升有负干扰

,

蔡含量高于

, 毫克/升有负干扰
,

苯胺含量高于75 毫克/

升有负干扰
,

其他物质对油测定没有干扰
.

4
.
线性范围测试

配制浓度 为 0
.
05 一1

.
0 毫 克/升 和 。

.
5一

10
.
0 毫克/升的 1, #

机油的标准系列
,

浓度为

0
.
5一10

.
0 毫克/升的湘钢焦油标 准 系列

,

测

命 石 击
。
飞溉

浓度 (It创山D

图 2 15. 机油工作曲线

0
.
05一 1

.
o m g /l 标准系列

0
.
5一0
.0mg/l标准系列
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机油的荧光强度读数为 6士 2
,

其信号强度为

噪音的三倍
.
荧光分光光度法测 15# 机油的

灵敏度为 0
.
001 毫克/升

.

6
.
精密度测试

由于同时采集多个相同含油量的水样比

较困难
,

我们采取 自来水加现场油标的方法

来进行方法精密度试验
.
表 3 为湘钢现场焦

油的平行样测试结果
.

荧光分光光度法测定现场焦油精密度为

4
.
93 士0

.
0 2 毫克/升

.

7
.
标准回收率测试

由于测油水样的平行样采集比较 困 难
,

我们将两只采样瓶瓶口并在一起同时放入废

水排放口
,

采集等量的两个水样做标准回收

试验
,

结果见表 4
.

1600溯80c400
妞像宝恶椒狱

2 4 6 3 10
浓度 (产g /m l )

图 3 焦油工作曲线

从图 2
,

图 3 可看出
,

荧光分光光度法测

汕的线性范围为 0
.
01 一 10 毫克/升

.

5
.
灵敏度测试

在荧光分光光度计高灵 敏 度 档 的 条件

下
,

测定浓度为 0 05 毫克/升 的 15# 机油 的

荧光强度读数为 15 士 2 ,
0

.

02 毫克/升的 15#

表 3 平行测定结果
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表 4 回收率试验

水样名称 油标浓度 ‘m g / 1 )

湘钢焦化废水

湘钢炼铁废水

柴油机厂废水 l# 池

柴油机厂废水 3
# 池

湘钢工农闸废水
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从表 4 可以看出
,

尽管测油水样的平行

样采集比较困难
,

用荧光分光光度法测得的

结果标准回收率在 84 一 102
.
5务 (包 括 采 样

误差 )
.

实验结果表明
,

用荧光分光光度法测定

工业废水中油的分析方法是可行的
.
其方法

灵敏度可达 0
.
00 1 毫克/升 (15

#
机油)

,

线性

范围为 。
.
01 一 10 毫克/升

,

环己烷一 次 萃取

率大于 95 外
,

标准回收率在 84 一 10 2. 5 % 范

围内
,

相对标准偏差为 士 0
.
34 外

,

能够满足环
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几种常见还原物质共存时六价铬的直接比色分析

周 良 才
(长沙市环境保护研究所)

二苯碳酞二阱比色法是 目前通用的微量

六价铬的化学分析方法
.
该法操作简便

,

灵

敏度高
、

选择性好
.
缺点是易受还原物质的

干扰
.
六价铬氧化性能的强弱和酸碱度有密

切的关系
.
在强酸条件下六价铬是一种很强

的氧化剂
,

但在中性或碱性条件下(特别是在

室温下 )它却是一种很弱的氧化剂
,

可以和一

些还原性物质如亚硫酸根
、

硫代硫酸根等共

存不发生化学反应
.
在环境监测与科研工作

中有时会遇到既有六价铬又有还原性物质的

水样
.
若直接用二 苯 碳 酞 二 麟 比 色 法 分

析
,

由于分析试液是强酸性的 (一般酸度为

o
.
ZN )六价铬就会被还原

,

不能得出正确结果

或无法测定
.

经过反复试验
,

我们摸索出在二苯碳酞

二胁比色法试液中加入过硫酸铁为氧化荆破

坏还原物质 (同时降低试液酸度至 0
.
o4N 以

提高发色稳定性)
,

不必分离可直接测定与还

原物质共存的六价铬
.
随还原物质浓度不同

,

该法灵敏度接近或低于二苯碳酞二阱 比 色

法
,

在 0一20 微克 C 沪+/ 50 毫升范围内
,

六

价铬浓度与最大光密度的线性关系良好
.

一
、

试剂

1
.
0. 25 多二苯碳酚二胁丙酮 溶 液 称

取 0
.
25 克二苯碳酞二 脐 溶于 50 毫 升 丙酮

中
,

待溶解后加水 50 毫升
,

放人棕色瓶中置

于冰箱内保存
.
如溶液变色

,

重新配制
.

2
.
10 多 中性过硫 酸 按溶液 称取 5. 。

克分析纯过硫酸铁以水溶解
,

用 20 务 氢氧化

钠中和使 pH 为 7一8
,

定容至 50 毫升
,

置于

冰箱中保存可用半月一

3
.
其他 见参考文献[l]

.

二
、

分析步骤

1
.
标准曲线法 根据水样含 Cr +6 浓度

取适量水样于 50 毫升比色管中
,

加 1
.
0 毫升

10 多 中性过硫 酸按 溶液
,

加 水 稀至 刻度
.

加 1
.
0 毫升0

.
25 并二苯碳酸二脐丙酮溶液

,

摇

匀
.
加 2
.
0 毫升 IN 硫酸

,

摇匀后立即用 2厘

米比色皿
、

5
40 毫微米波长

、

蒸馏水为空白
,

测定最大光密度值
.
取适量 C 沪十 标准溶液

,

用同法测定最大光密度
,

同时测试剂空白光

密度值
.

2
.
标准加人法 按 1所述

,

测定样品最
大光密度值

.
另取一份水样置于 50 毫升比.

色管中
,

加 1
.
0 毫升 10 务 中 性过 硫 酸 铁 溶

液
,

适量已知 Cr
‘十
标准溶液

,

加水至刻度
.
以

下操作同 1
,

测定最大光密度值
.

三
、

分析结果

为了验证本法的可靠性与精密度
,

我们

做了如下的对照分析
.

1
.
用二苯碳酞二麟比色法和本法 同时

测定不含活性还原物质的水样¹ 和 º
,

用前

法测定 c 沪十 的含量分别 为 1
.
05 毫 克/升 和

9. 63毫克/升
,

用本法测定结果 分别 为 1
.
05


