
还原 偶氮光度法测定废水硝基苯的改进
戴建红 , 丁建刚

(泰兴市环境监测站 ,江苏　泰兴　225400)

中图分类号 :O657132　　　文献标识码 :C　　　文章编号 :1006 2009 (2004) 06 0034 02

收稿日期 :2003 11 04 ;修订日期 :2004 09 21

作者简介 :戴建红 (1969—) ,女 ,江苏泰兴人 ,工程师 ,学士 ,从

事环境监测工作。

　　在用还原偶氮光度法[1 ]测定一硝基和二硝基

化合物中积累的一点经验 ,供参考。

1　校准曲线的绘制

文献[ 1 ]中绘制校准曲线是向各浓度点加还原

标准溶液的过滤液 ,补水至 10 mL ,现改成补空白

试验的过滤液至 10 mL。这时其 p H < 015 ,然后加

热水至 24 mL ,并向溶液中准确加 100 g/ L 氢氧化

钠溶液015 mL ,混匀 ,再向各比色管中加 3～5 滴

氢氧化钠溶液 ,调 p H 值至 115 左右 ,补水至

2510 mL ,最后加重氮化和偶合试剂。改进后的方

法可保证在向比色管中加氢氧化钠前的溶液酸度

基本一致 ,还省略了加硫酸氢钾[2 ]。

原校准曲线的最高浓度点硝基苯绝对量为

2010μg ,相应吸光值约为 0126 ,而苯胺曲线最高浓

度点的绝对量为 4010 μg ,折算成硝基苯是

5219μg ,相应吸光值在 0172 左右 ,若将硝基苯还

原标准使用液浓度增加一倍 (即410μg/ mL)来绘

制校准曲线 ,硝基苯绝对量为 4010μg时 ,相应吸

光值约为 0149 ,从而扩大了测量范围。

2　温度对重氮化、偶合反应的影响

文献[1 ]提示显色温度宜在 22 ℃～30 ℃,室内

水温一年中最低时只有零上几摄氏度 ,最高时三十

几摄氏度。由于水温相差很大 ,加上分析的操作环

节较多 ,室温条件下绘制的校准曲线 ,有时斜率变化

较大 ,相关系数亦不好 ,为掌握好温度对重氮化和偶

合反应的操作 ,进行了温度对重氮化和偶合反应的

试验。即吸取 510 mL还原的标准溶液过滤液 (410

μg/ mL)共 9份 ,加空白试验过滤液至10 mL ,第 (1)

组加 60 ℃左右水至 24 mL ,加碱调 pH ,补水 ,加重

氮化试剂 ,这时溶液温度为 34 ℃,按照时间分别加

氨基磺酸胺和盐酸萘乙二胺 ,这时溶液温度为 24 ℃

左右 ;第 (2)组的区别在加亚硝酸钠重氮化 3 min

后 ,把热溶液降到室内水温 (实验时为 13 ℃) ;第 (3)

组是在加氨基磺酸胺 3 min后 ,把热溶液降至室内

水温。此外 ,另取 3份各吸取还原的标准溶液过滤

液510 mL ,加室温蒸馏水至24 mL。4种情况下吸光

值见表 1。

表 1　温度对同一标准溶液重氮化和偶合反应的影响

A

加 60 ℃的蒸馏水不降温

1 2 3 平均

0. 271 0. 281 0. 275 0. 276

加亚硝酸钠后降温

1 2 3 平均

0. 282 0. 278 0. 279 0. 280

加氨基磺酸胺后降温

1 2 3 平均

0. 275 0. 278 0. 279 0. 277

加室温蒸馏水

1 2 3 平均

0. 211 0. 202 0. 250 0. 206

A A 0 0. 255 0. 265 0. 259 0. 260 0. 266 0. 262 0. 263 0. 264 0. 259 0. 262 0. 263 0. 261 0. 195 0. 186 0. 189 0. 190

　　由表 1 看出 ,前 3 种的吸光均值分别为

01260、01264、01261 ,可以说基本相等 ,而第 4种的

均值只有 01190 ,说明温度相对较高时 ,苯胺重氮

化反应完全 ,否则不完全。而偶合反应的温度对最

后呈色量基本无影响。因一年中室内水温相差较

大 ,在绘制校准曲线或样品分析中 ,补加的蒸馏水

要改成冬季加温度较高的蒸馏水 ,初春、深秋水温

在十到十几摄氏度时 ,加 60 ℃的蒸馏水 ,其他季节

可加室温蒸馏水 ,这样就可保证全年分析中的重氮

化反应都在二十几摄氏度以上 ,它比把比色管先放
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到热水浴中升温后再进行重氮化反应方便省时。

3　其他

311　对原分析方法中的部分操作的改进建议

原分析方法中的部分操作改进建议见表 2。

表 2　原分析方法部分操作的改进建议

　　　　　　　 　原分析方法　　　　 　　　　 　　　　　　　　　　　 　　　　改进建议　　　　　　 　　　　　　　　　　

(1)取适量水样 (使硝基苯加苯胺的总吸光值不超

过 015)。显色时 ,分取经还原后滤液 1010 mL

(1)取一定量水样 (或取适量 ,加水至 20 mL)。显色时 ,分取适量经还原后滤液 ,加

空白试验滤液至 1010 mL。以减少重复实验次数

(2)还原反应在 50 mL锥形瓶中进行 ,过滤后定容 (2)还原反应在 50 mL 比色管中进行 ,定容后过滤 ,以减少操作时间

(3)还原操作时加浓盐酸 2 mL (3)还原操作时加 6 mol/ L 盐酸 4 mL。以保证盐酸浓度和避免实验室环境污染

(4)吸取 110 mL 硝基苯标准使用液进行还原 (4)吸取 5100 mL 稀释至 100 mL ,分取 2010 mL 进行还原。以减少吸取量误差

(5)计算公式的补充　　硝基苯 (mg/ L) =
m

V 1
×50

V 2

式中 : V 1———分取供还原的水样体积 ,mL ; V 2———分取供显色的滤液体积 ,mL ;

m ———由校准曲线查得的硝基苯量

312　废水分析

废水分析时 ,应先用酸或碱调至中性 ,再加

6 mol/ L盐酸。如水样加锌粉后反应剧烈 ,短时间

即完成反应 ,必要时 ,可添加锌粉和盐酸。

4　小结

因硝基苯分析操作程序和使用的玻璃器皿较

多 ,反应时 ,对 p H和温度要求较高。如果把标准

曲线扩大一倍 ,改进公式中的 V 2 可以 < 10 mL 或

> 10 mL ,这样分析的浓度范围会宽得多 ;将还原

反应在 50 mL 比色管中进行 ,滤液直接滤到25 mL

比色管中 ,这样可减少操作步骤 ,缩短操作时间 ;若

全年的重氮化反应都在 20 ℃以上 ,这样可提高校

准曲线的相关性和减少斜率波动 ;对少数废水组成

复杂、干扰物质多、水温较高、酸消耗量相对偏多

时 ,操作中要特别注意 ,包括减少碱加入量。

[参考文献 ]

[ 1 ]　国家环境保护总局《水和废水监测分析方法》编委会 1水和

废水监测分析方法 [ M ] 1 第 4 版 ,北京 :中国环境出版社 ,

20021467 4701

[ 2 ]　国家环境保护总局《空气和废气监测分析方法》编委会 1空

气和废气监测分析方法[ M ]1第 4版 ,北京 :中国环境科学出

版社 ,2003 ,604 6071

·书讯·
《环境保护行政许可实施指南与应用案例》

张国祥 ,毛显强编著 ,化学工业出版社 ,2004年 8月出版 ,28100元

该书根据在环境保护领域落实《中华人民共和国行政许可法》的要求 ,结合我国环境保护行政管理的实践 ,在对环境保
护行政许可进行理论分析的基础上 ,对基本和常见的环境保护行政许可过程进行了深入浅出的解释 ,并结合国内典型的环
境保护行政许可案例、我国港台地区及国外环境保护行政许可的管理经验进行了应用分析。
该书为环境保护的相关管理人员提供了理论工具和丰富的国内外案例 ,为从事经济建设的管理人员进行环境保护审
批提供了指南 ,也为身受污染危害的普通群众保护自身权益提供了帮助。
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毛跟年等编著 ,化学工业出版社 ,2004年 1月出版 ,66100元

该书介绍了环境中有毒有害物质的种类和来源、体内过程、对生物体的危害、毒物学试验方法等 ,并对样品采集、预处
理和检测方法进行了概述 ;详细阐述了有毒有害气体、易挥发性物质、化学元素、农药及兽药与激素残留、致癌有机化合物、
细菌、真菌毒素、病毒、寄生虫、动植物毒素等对人体健康的危害及其检测方法 ;力求从理化性质、病原特性、污染来源、毒性
作用、对人体的危害和检测方法等方面对各种有毒有害物质进行详细介绍。
全书内容涉及许多交叉学科 ,可供环境保护与监测、卫生防疫、生物医学、食品卫生、化学化工、进出口检验等相关人员参考。
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