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摘  要:以过硫酸钾代替铁氰化钾作氧化剂, 在 pH 10 ? 01 2 溶液中, 用 4- 氨基安替比林萃取法比色测定低浓度挥发

酚,于 460 nm 处有最大吸收峰, 在 0 Lg / 250 mL~ 15 Lg / 250 mL 范围内符合比尔定律。4 次校准曲线相关系数为 01 999 9

~ 01999 4。相对标准偏差为 01 2% , 回收率为 91% ~ 97%。显色反应的选择性、稳定性、重现性和准确性均较好。氧化剂

较稳定,易保存、无毒性。
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To Determine Volatile Phenol in Water by Taking Potassium Persulfate as Oxidant

CAI Ming

(H ainan p rovincial Envir onmental M onitoring Center , Haikou , H ainan 570206, China )

Abstract: To take potassium persulfate as oxidant. For the solution w ith pH value 10 ? 012, the low-concentr ation volatile

phenol was detected with color imetr ic estimation. There had maximum absorption in 460 nm. Within 0 Lg/ 250 mL ~

15 Lg/ 250 mL , it conformed to Beercs Law. The relative coefficient of four standard curves was 01 999 9~ 01 999 4, r elative stan-

dard deviation was 012% , the recovery r ate w as 91% ~ 97% . And the ox idant was stable, easy to preserve and nonpoisonous.
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  对于水中较低浓度酚的测定多采用比色法,其

中 4- 氨基安替比林萃取光度法以具有精密、准

确、操作容易、分析快速、重复性好等优点而被广泛

采用。然而,在环境中遇适合条件则可产生剧毒物

CN- ,造成环境二次污染。今改用过硫酸钾取代

铁氰化钾作氧化剂, 取得较好结果。

1  试验

111  主要试剂

20 g/ L 4-氨基安替比林(经提纯、空白值<

01100) 溶液; 50 g/ L 过硫酸钾溶液; NH4OH-

NH4Cl缓冲溶液( pH 约为 1017) ; 1100 mg/ L 苯酚

标准溶液。

112  苯酚标准溶液的测定

取8个 500 mL 分液漏斗,分别加 100 mL 水,依

次加入一系列苯酚标准溶液,再分别加水至 250 mL。

加缓冲溶液 2 mL,混匀,加 4- 氨基安替比林溶液

115 mL, 混匀, 再加过硫酸钾溶液 115 mL 充分混

匀, 放置 10 min, 准确加入氯仿 1010 m L, 加塞, 剧

烈振荡 2 m in,静置分层。用干脱脂棉拭干分液漏

斗颈管内壁, 在颈管内塞小棉花, 放出氯仿层,于分

光光度计 460 nm 波长处, 用 2 cm 比色皿,以氯仿

作参比, 测定吸光值。

113  样品测定

取水样 250 mL 调节至 pH 4左右,置于 500 mL

全玻璃蒸馏器内,加入数滴甲基橙溶液进行蒸馏,用

250 mL容量瓶收集馏出液,转入分液漏斗,加缓冲

溶液 2 mL,以下按测定标准溶液步骤进行。

2  结果与讨论
211  吸收光谱的测定

取苯酚 510 Lg按操作方法在不同波长下测定

吸光值, 其最大吸收波长为 460 nm,见图 1。
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212  酸度影响

波长  K/m

图 1  51 0Lg苯酚吸收曲线

  用氨水控制 pH 在 918~ 1012 范围, 当 pH 在

1012以上时, pH 值稍有改变就会出现很大差异。

213  显色时间与稳定时间

放置 10 min~ 15 min 显色完全, 显色后萃取

液可稳定 4 h, 超过 4 h吸光值偏高。

214  精密度

将地表水样加入一定量标准溶液, 取 6个平行

样进行蒸馏测定,均值为 01031 mg/ L ,相对标准偏

差为 5% ,精密度较好, 符合国家环境水质测定质

量要求。

215  加标回收率

对 6个水样(苯酚含量在 215 Lg~ 410 Lg )各

加标 110 Lg, 测得加标回收率在 90%~ 97%之间。

216  线性范围与检测限

试验中, 测得苯酚含量在 0 Lg/ 250 mL ~

15 Lg / 250 mL之间符合比尔定律, 4次校准曲线的

相关系数为 01999 8 ~ 01999 4。检测限 为

01002 mg/ L ,与国家标准方法相同。

217  两种氧化剂测定同一标准系列的比较

分别用铁氰化钾和过硫酸钾为氧化剂对同一

系列苯酚标准溶液进行测定,绘制校准曲线。回归

方程:

铁氰化钾为 y= 01048 x- 01002, r = 01999 8;

过硫酸钾为 y= 01047x- 01001, r = 01999 9。

两条曲线基本一致, 其斜率和截距经 t 检验,

均无显著性差异。

从上述试验表明,以过硫酸钾代替铁氰化钾作

氧化剂测定水中挥发酚,其方法灵敏度、稳定性、精

密度和加标回收率均较好,且避免了铁氰化钾对环

境的污染。
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21412  HCOO- 、CH3COO- 的不稳定性

由于受实验环境中光化学作用和溶液中微生

物、细菌的影响,H COO- 、CH3COO- 在溶液介质中

稳定性较差
[ 3]
。因此, 在配制标准液时应及时换

用新配制的低浓度使用液。研究结果[ 4, 5]表明,在

F - 、CH 3COO- 、H COO- 和 Cl- 的混合标准溶液

中, 当 HCOO- 、CH 3COO- 浓度低于 110 mg/ L

时 , 标准溶液仅仅稳定2h左右。另外 , 实验室

空气中的甲酸、乙 酸也将影响样品中痕量

HCOO- 、CH 3COO- 的测定。样品容器的材质、样

品暴露时间、暴露面积等因素对测定结果也有一定

的影响。使用高洁净度实验室,减少待测溶液在空

气中的暴露时间可提高分析的准确度和重现性。
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