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  在用 4- 氨基安替比林( 4- AAP)萃取光度法

测定挥发酚的过程中,空白试验值受 4- AAP 试剂

质量的影响较大。其主要纯化方法有氯仿纯化法

及苯纯化法。氯仿提纯较简便,但有以下缺点:

( 1)氯仿萃取纯化 4- AAP 过程较随意, 各人

所用萃取剂用量、萃取次数不定, 每批萃取纯化后

的空白值也不稳定, 表明纯化后的试剂并不稳定。

( 2) 4- AAP 纯化后空白值下降过低, 致使方

法灵敏度下降, 从而在测定低浓度挥发酚时产生较

大误差。尤其值得注意的是 GHZB 1-1999地表水

环境质量标准中, Ñ类、Ò类水挥发酚的质量标准

值正好是分析方法的最低检出浓度 01002 mg/ L ,

很显然,此标准所选配的 4- AAP萃取光度法的最

低检出限达不到标准要求(目前尚无更好的分析方

法)。曾用自作校准曲线计算过, 如吸光值相差

01020,酚浓度则相差 01004 mg/ L 左右。可见,浓度

水平在检出与未检出之间相差甚微时,将难以判定

水质的类别。鉴于此, 方法灵敏度与空白值的控制

更为重要,平时应绘制空白值控制图进行质量控制。

( 3)经氯仿纯化的 4- AAP 试液有效成分降

低, 实际上达不到 2%, 这亦是方法灵敏度下降的

原因之一。

苯纯化 4- AAP 的优点:

( 1)用苯纯化的试剂配制成 2%试液, 其有效

成分不会降低,试剂空白值稳定。

( 2)有实验数据证明, 用苯纯化的 4- AAP 试

剂, 方法灵敏度不会明显降低。

苯有毒性,只要全部操作在通风柜内进行即可

避免。
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  用于原子吸收光度计的锌空心阴极灯,其阴极

多以锌铜合金制成。用能量最大值校准波长的方

法对锌灯扫描, 发现不仅在 21319 nm 处有锌的共

振线, 且在 32417 nm 处有铜的共振线, 并有足够

的发射强度。由此可见锌灯不仅发射锌的谱线,同

时也发射出铜的谱线。故可用锌灯在 32417 nm

处测定铜,达到一灯两用。

现分别用锌灯和铜空心阴极灯测定铜标准溶

液系列。铜校准曲线的回归方程为,

锌灯: y= 01002+ 01162x ,  C= 01999 7
铜灯: y= 01002+ 01167x ,  C= 01999 8

两者极为一致。

用锌灯在32417 nm处测铜,其特征浓度( 1%吸

收)为 01022 mg/ L,检测限为01003 2 mg/ L,测铜标样
(01802 ? 01028) mg/ L 值得 01798 9 mg/ L,在给定值

范围内。又同时用锌灯和铜灯测定工业废水样,结果

列表 1。从表 1看出,用锌灯测水样中铜与用铜灯所

测结果基本一致,但锌灯测值比铜灯测值略低。
表 1  废水样铜测定结果  mg/ L

锌灯 铜灯 相对误差%

冶  炼 01 136 01147 715
化  工 01 414 01416 015
电  镀 181 82 19 161 410
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