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对二甲氨基苯甲醛分光光度法测定水中胁
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摘要 阱与对二甲氨基苯甲醛在酸性条件下反应
,

生成黄色对二甲氨节连氮
。

在 �
�

�� 一�
�

� �� � �� � 范围内
,

反应

物浓度与颜色成正 比
,

最大吸收波长 � �  � �
。

利用该原理可以测定水质中麟的含量
。

方法简便
,

灵敏度高
,

干扰物

质少
。

经 � 个实验室对 �
�

� � �
、

�
�

� �。
、

�
�

�� � � 刁� 麟标准溶液的验证
,

实验室内标准偏差 �
�

� �
、

�
�

��
、

�
�

��
。

实

验室间相对偏差 �
�

� �
、

�
�

� 写
、

�
�

� �
。

回收率为 �� �一 � �� �
。

能满足水和废水中脐测定的要求
。

关健词 麟
,

对二 甲氨基苯甲醛
,

分光光度法
。

麟 ��
�� 一�� �

�溶于水
,

称水合麟
,

又名水

合联氨 ��
� �一� �

� ·

� �� �
。

强还原性
,

极毒
,

具

有强烈的刺激和腐蚀性
〔‘〕 。

随着科学技术的发

展
,

麟越来越多地应用于航天
、

化工
、

制药等领

域
,

水质污染 日趋严重
。

目前
,

我国对水质中麟含

量的分析还没有颁布统一监测分析方法
。

�� � �

年国家环保局下达了
“

水质 中阱的分析方法制

订
”

任务
,

笔者经过 � 年多的实际工作
,

对水质中

阱的对二 甲氨基苯甲醛分光光度法的测定进行

了研究
。

结果表明
,

该方法具有灵敏度高
、

分析速

度快
、

抗干扰性能好
、

方法简便等优点
。

最低检出

限为 �
�

�� � � � � �
。

适用于水和废水中腆的测定
。

� 实验部分

�
�

� 主要试剂

�� �盐酸 ��
�。
� �

�

� � � �

�� ��� � �� � 盐酸溶液
�

�� �乙醇 �� � � �
�

�� �对二 甲氨基苯 甲醛溶液 称取 �� 对二

甲氨基苯甲醛
,

溶于 �� �� � �� � 乙醇及 ��  ! 盐

酸 �户
� 。
� �

�

�� �中
�

�� �阱标 准 贮备液 称 �
�

� � � �� 盐 酸 脐

�� �
� ·

�� � � � 或 �
�

� � � �� 硫 酸 盐 � �
�� � ·

� � � � �
�

,

用 �� � �盐酸溶液稀释至 � � � � � �
。

此溶

液每 � �含麟 � � �、� �

��� 麟标准溶液 � � � 吸脐标准贮备液

� � � �
,

移入 一� � �� �容量瓶中
,

用 �� � �� � 盐酸溶

液稀释至刻度
。

此溶液每 �� 含脐 �
·

� �阳 �

��� 麟标准溶液 � � � 吸麟标准溶液 � � �

� �� 一
,

移入 � � �� 一容量瓶中
,

用 �� � �� � 盐酸溶液

稀释至刻度
。

此溶液每 �� 含拼 ��  � � � �

�� �� �叠氮化钠溶液
。

�
�

� 仪器

���� � � �具塞比色管
�

�� � � � � 分光光度计
, � �� �

、

� � � � 光程比色

皿
。

�
�

� 实验

�
�

�
�

� 实验原理

在酸性条件下
,

麟与对二 甲氨基苯甲醛反

应
,

生成黄色对二甲氨节连氮
。

在一定范 围内
,

化

合物浓 度 与颜色成正 比
。

最 大吸 收波 长为

� �  � �
�

�
�

�
�

� 实验方法

��� 校准曲线的绘制 取 � 支 �� �� 具塞比

色管
,

分别 加 入麟标准 溶液 � � � �
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

� �
�

� � � �
,

加蒸馏水

至 � � � �
,

加对二甲氨基苯 甲醛溶液 � � � �
,

加蒸馏

水 至刻度
,

混匀放置 �� � ��
,

用 � �� � 光程 比色

皿于 � �  � � 波长处
,

以未 加麟标准溶液 的蒸馏

水为空白
,

测定吸光度
。

以麟含量为横坐标
,

吸光

度为纵坐标
,

绘制校准曲线
。

该曲线测定试样的

范围为 �
�

� �一 �
�

� �� � � �
。

如试样浓度低于 �
�

�� � � � � 时
,

取饼标准溶

液 � � ��
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

收稿 日期
� � � � �

一

� �
一

� �
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�
�

� �
、

� �
�

� �� �
。

加入 �� � 对二 甲氨基苯甲醛溶

液
,

其它步骤同上
。

用 �� � � 光程比色皿比色
,

绘

制校准曲线
,

该曲线测定试样 的范围为 �
,

�� �一

�
�

� � �� � � �
。

��� 试样 的测定 � 试样采集与保存
�

使用

玻璃瓶采集样品
,

现场用盐酸溶液调 �� 小于 � ,

可保存 �� 川
。

� 试样 的测 定
�

取样 品 �� �� 于

� �� �具塞比色管中
,

同绘制校准曲线同样步骤

进行测定
。

如试样中含有亚硝酸根时
,

调 � � 至

中性
,

加 ��� 叠氮化钠溶液
,

同校准曲线绘制方

法同样操作
。

从校准曲线上查出麟含量
,

计算出

麟浓度
。

式中
, 。 �

试样中腆含量 � � � � ��
, � �

从校准曲线上

查得试样麟含量 �阳 �
,

� �

试样测定体积 � � ��
。

� 实验结果

对二 甲氨基苯甲醛分光光度法测定水质中

麟浓度的方法
,

线性关系好
,

有较高的精密度和

准确度
。

�� � 校准曲线线性相关

用阱标准溶液 � � �
, � 个实验室测定该方法

的线性相关
。

结果见表 �。

使用麟标准溶液 � � �测定的吸光度
,

结果见

表 � 。

� 一 � � �  ! ∀ 结果表明
,

拼浓度在 0
.
002 一 L 00 m s/ L

,

该

表 1 8 个实验室麟标准溶液( I )相关系数

浓度 (m g/L )

0
。

0 5

0

。

1 0

0

。

2 0

0

。

4 0

0

。

6 0

0

。

8 0

1

。

0 0

相关系数(约

吸光度

0
.
043

0
。

0 8 0

0

.

1 6 0

0

.

3 2 0

0

.

4 8 0

0

.

6 4 0

0

.

8 0 9

0

。

9 9 9 9

0

.

0 4 0

0

。

0
8

2

0

.

1
6 0

0

.

3 2 0

0

。

4 8 0

0

.

6 4 0

0

。

8 0 0

0

.

9 9 9
7

0

。

0 4 3

0

.

0 8 0

0

.

1
6 0

0

。

3 2 0

0

。

4 8 0

0

.

6 4 0

0

。

8 0 0

0

。

9 9 9 8

0

.

0 3 5

0

.

0 8 0

0

.

1 6 0

0

.

3 2 0

0

。

4 8 0

0

.

6 3 5

0

。

8 0 0

0

。

9 9 9 7

0

。

0 4 3

0

.

0 8 2

0

。

1 6 0

0

.

3 2 0

0

。

4 8 0

0

。

6 4 0

0

。

8 0 0

0

。

9 9 9 9

0

.

0 3 5

0

.

0
7

5

0

。

1 6 0

0

.

3 2 0

0

.

4 8 0

0

。

6 4 0

0

。

7 9 0

0

。

9 9 9
8

0

.

0 3 5

0

。

0
7

6

0

.

1 6 2

0

。

3 2 0

0

.

4 8 0

0

.

6 4 0

0

.

8
0 0

0

.

9 9 9 9

0

。

0 3 5

0

.

0
7

5

0

。

1 6 0

0

。

3 2 0

0

.

4 8 0

0

.

6 3 5

0

.

8
0 0

0

。

9 9 9 9

表 2 麟标准溶液( I )相关系数
, ,

浓度(m 名/L ) 0
.
0 0 2 0

.
0 0 5 0

.
0 1 0

.
0 2

吸光度 0
.
006 0

.
011 0

.
022 0

.
045

l) 相关系数
,

= 0

.

9 9 9 9

方法有较好的线性关系
。

2

.

2 精密度

精密度用标准偏差和相对标准偏差表示
〔3 , 。

0

.

0 8 9

。
.
0 6

夏
’

0

.

1
3 2

‘
0
.
1 7 -

0
.
2 1 8

准确度用加标回雌率(A )表示
:

加标试样测定值一试样测定值 X 100%

(4)

量标
。

加

S -

了葵幸
(2)

测定结果见表

表 3

3 。

回收率测定结果

试样测定

值 (
, g )

加标量

(协g )

试样加标

测定值(协g )

回收率

(% )

000703798.97.10410298.98.97.
c v % 一

粤
x 10。%

(3 )

经 8 个实验室对 0
.
100

、

0

.

5 0 0

、

0

.

8 0 0 m s
/

L

标准溶液 的检验
,

实验 室 内标准 偏 差分别为

3
.
7%

、

0

.

9
%

、

0

.

6
%

。

实验 室 间相对 偏 差为

4
.
4%

、

1

.

3
%

、

0

.

9
%

。

2

.

3 准确度

1.13

2.25

3。 1 6

4

.

6 7

4

.

5 7

6

.

5
7

8

.

4 1

�日�nU八UO�nUfl
nU反dCUn�n甘nU

……
JLJI汽JJ,一匕一匕一吕n�n

���二J心二,一一b一b一b�卜�内h�

……
, .‘月月且叹‘�U几UCU

回收率在 97 % 一 104 % 之间
,

平均 回收率为
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99
.
6 %

。

8 个实验室测定回收率在 88 % 一110 %

之间
。

讨论

对二 甲氨基苯甲醛与脐反应
,

受酸度
、

对二

甲氨基苯甲醛加入量
、

亚硝酸根干扰等影响
。

调

整酸度
、

加适量的对二甲氨基苯甲醛可提高分析

方法的灵敏度
,

加入叠氮化钠可排除亚硝酸根的

干扰
。

3

.

1 酸度对显色的影响

取脱标准溶液( l )lml
,

用盐酸调整酸度
,

加

入对二甲氨基苯甲醛溶液
,

30
m m 光程测定吸光

度
,

结果见表 4
。

当酸度小于 lm of /L
,

吸光度 比较稳定
,

同时

可获得较高的灵敏度
。

3

.

2 对二 甲氨基苯甲醛加入量

取胁标准溶液( I )10ml
,

加入不同量的对二

甲氨基苯甲醛
,

测定吸光度
。

结果见表 5
。

表 4 酸度对显色的影响

盐酸浓度 (m of /L) 4

吸光度 0
.
003

0
。

8 0

.

0

.

4 0

.

2 0

。

1
0

。

0 4

0

.

0 0 8 0

.

0 1 4 0

.

0 1 3 0 0 1 2 0

.

0
1

5 0

.

0
1 7

0

。

0 2 0 0

.

0 2 2

表 5 对二甲氮墓苯甲醛加人t 对显色的影响

加入量(m l)

吸光度 0
.410 0

.
558 0

.
645 0

。

6 9
4 0

。

7
3

2
0

.

7
3 6 0

。

7 7
0 0

.

7 7
2 0

.

8 0 0

该方法检出范围 0
.
002 一 1

.
00m g/L

。

当测

定高浓度时
,

加入 10ml 对二 甲氨基苯 甲醛可满

足测定要求
。

显色剂本身有一定颜色
。

为提高灵

敏度
,

加入
5ml
对二甲
终

苯甲醛
,

减低空白
,

检

出下限达 0
.
002 m g/L

。

万
_

曰 二 。* 、。 爹3
.
3 显色稳定时间 尹

-

取不同量的麟标准溶液( I )
,

加入对二 甲氨

基苯甲醛
,

间隔一定时

表 6

间铡
色独

定 1次
,

结果见表 6
。

定时间

浓度

(m g/L)

时间(m in )

10 20 30 40 60

0
.
05

0
。

2 0

0

.

4 0

0

。

6 0

0

。

8 0

0

.

0 4 5

0

。

1
7

0

0

.

3 4 4

0

.

5 0 5

0

.

6 8 5

0

.

0 4 5

0

.

1

7
1

0

.

3
4

5

0

.

5
2 1

0

.

6 9 2

0

.

0
4

5

0

.

1
7

1

0
3 4 2

0

.

5
2 4

0

.

6 9 3

0

.

0 4 3

0

.

1
7

0

0

.

3
4 4

0

.

5
2 4

0

.

6 9 8

0

.

0 5 0

0

.

1
7

4

0

.

3 3 2

0

。

5 0 5

0

。

7 0 7

1 0
m in 后

,

各种浓度的麟吸光度均达稳定
,

最长稳定时间可达 72 h
。

3

.

4 温度对显色的影响

在 10 ℃
、

20
℃

、

30
℃ 3 种条件下

,

加入对二

甲氨基苯甲醛溶液测定阱标准溶液的吸光度
,

结

果完全一致
,

说明在 10 ℃一30 ℃之间
,

温度对显

色不影响
。

3

.

5 干扰

氨
、

甲醛
、

甲醇对该方法不干扰
。

氨基脉
、

硫

脉
、

脉素小于 20
、

5 0

、

Z o o m g
/

L

,

C
u , +

、

Ba

, +
、

F
e 3 +

小于 500m g/L
,

B
r 一 、

c l
一 、

so
蕊一 小于 100 0m g/L 不

干扰
。

N O 牙严重干扰
。

结果见表 7
。

加入叠氮化钠可排除 N o 牙 的干扰
。

结果见

表 8
。

当试样有 N O 牙存在
,

将水样调至中性
,

加入

表 7 N o 「 的干扰结果l)

N瓦N 0 2 (m g/ L )

吸光度

1
.
00 2

.
00 3

.
00 4

.
0 0 5

.
00

0
.
273 0

.264 0
.245 0

。

2 1 4
0

.

1
9 8 0

.

1
8 8 0

。

1 8 8
0

.

1
2

6 0

.

1 4 2

1 ) 麟含量 0
.loom g/L
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表 8 . 氮化钠溶液排除 N O 刃 干扰的结果
‘,

N
aN

0 2
( m g

/
L )

吸光度

0
.
00 0

.10 0
。

2 0 0

.

5 0
0 0 2

.

0 0 3

.

0 0 4

.

0 0 5

.

0 0

0

.

2
7

3 0

.

2 6 8 0

.

2 6 9 0

。

2 7 2 0

.

2
7

6 0

.

2 7 0 0

.

2 7 2 0

.

2 7 1 0

.

2 7
0

l
) 麟含量 0

. 100m g/L
,

加 l % 叠氮化钠 lm l

lm l叠氮化钠摇匀
,

再进行测定
,

可排除 N O 牙 的

干扰
。

4 结论

含饼废水用对二甲氨基苯甲醛分光光度法

测定
,

操作简便
,

分析速度快
,

灵敏度高
,

干扰物

质少
。

经 8 个实验室对 o一 00
、

0

.

5 0 0

、

0

.

8 0 0 m g
/
L

标准溶液的验证
,

实验室 内标准偏差为 3
.
7%

、

0

.

9
%

、

0

.

6
%

。

实验室 间相对偏差 4
.
4%

、

1

.

3
%

、

0

.

9
%

。

加标回收率在 88 % 一 110 % 之间
。

符合水

和废水监测的要求
。
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蒜纂乎翼黔
IMC菌球充填率没有达
项指标

,

预计 CO D 去除

率将会大大提高
。

3 结论

(l) 应用固定化细胞技术
,

采用厌氧
一

好氧工

艺处理四环素结晶母液(经回收草酸并稀释约 4

倍和调整 PH 值)是可行的
。

效果优于普通 A /O

法
,

容积负荷提高 16 %
。

(2 ) 固定化 Pv
A 小球内部的多孔结构对污

染物有吸附作用
,

有利于四环素的降解
。

同时
,

甲

烷菌在球内部生长 良好
,

由于固定化对外界条件

的耐受压力增大
。

( 3) 固定化法防止了污泥的上浮
,

菌体流失
,

同时气
、

液
、

固三相易于分离
,

便于管理
。
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( 上接第 47 页)涤剂(ABS )
、

总铬 (cr
T
)等污染物

的净化率可达 50 % 一70 % 以上
。

( 2) 污水在粗粒沉积物中的渗透属氧化条

件
。

间歇式污水注入有利于产生较多的腐殖质
,

腐殖质对 M h( l )有较强的离子交换吸附和鳌合

作用
,

使 M
n( l )的转化率达 76

.
15 %

;
而连续注

入试验对 M
n ( l )的转化率只有 24

.
7 %

。

( 3) 污水在粗粒沉积物中的入渗有利于硝化

作用 进行
,

使污水中的 N H才
一

N 大部分转化为

N O 矛一

N
,

渗出液中N O 矛浓度大于污水供给液
。

尤

其是间歇式污水注 入
,

经 1
.
sm 厚的粗粒沉积

层
,

渗出液中 N O 矛 浓度增长近 1倍
。

( 4) 尽管薄层粗粒松散沉积物对污水具有净

化能力
,

但净化率是有限的
,

加之粗粒沉积物易

于污水入渗
,

随着污水入渗时间的延续
,

其净化

能力还会降低
。

因此
,

在地下水浅埋的粗粒沉积

物分布地区
,

应严格限制污水直接排放和渗入
,

以保证地下水源免遭污染
。
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