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摘 　要 :基于非离子表面活性剂 Triton X - 114,采用浊点萃取分离富集荧光光度法测定水中α -萘酚 ,优化了影响浊点

萃取的各种因素 ,包括样品酸度、表面活性剂体积分数、氢氧化钠溶液浓度、平衡温度和时间等 ,讨论了常见无机离子和可

能共存的有机物的干扰。方法在 0. 010 mg/L～0. 400 mg/L范围内线性良好 ,检出限为 3. 0μg/L,标准溶液测定的 RSD为

4. 8% ,水样加标回收率为 94. 3% ～103%。
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Abstract: A cloud point extraction / separation / enrichment was used to determ inate alpha naphthol in the

water by spectrofluorimetry with non2ionic surface active agent Triton X2114. The effective factors of cloud point

were op tim ized that included samp le of acidity, volume fraction of surface active agent, concentration of sodium

hydroxide solution, balance temperature and time. The interferences of inorganic ions and coexistent organic ma2
terials were discussed. The good linearity was in range from 0. 010 mg/L to 0. 400 mg/L; detection lim its

3. 0μg/L; RSD of standard solution 4. 8% ; sp iked recoveries of water samp les from 94. 3% to 103%.
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　　酚类化合物具有致癌、致畸、致突变的潜在毒

性 [ 1 ]。酚类化合物中的萘酚是农药、染料、医药等

行业的重要中间体 ,生产过程中产生的含萘酚废水

一旦排入水环境 ,会对水生生物和人类健康产生威

胁。因此 ,建立环境水样中萘酚快速准确的分析方

法非常重要。萘酚有两种同分异构体 ———α - 萘

酚和β -萘酚 ,目前其测定方法主要有紫外分光光

度法 [ 2 ]、荧光光度法 [ 3 ]、电化学法 [ 4 ]、高效液相色

谱法 [ 5 ]、气相色谱法 [ 6 ]和毛细管电泳法 [ 7 ]等。

环境水样中萘酚含量不高 ,测定前的样品预富

集很有必要 [ 6 ]。浊点萃取是一种环保型液 - 液萃

取分离富集技术 ,在有机污染物的分离分析中应用

前景广阔 [ 8 ]。荧光光度法简单、经济 ,适用于有机

污染物的分析。利用阴离子表面活性剂十二烷基

硫酸钠提高α - 萘酚荧光光度法检测灵敏度的应

用已有报道 [ 9 ] ,而浊点萃取与荧光光度法联用测

定有机污染物的报道目前很少。今基于非离子表

面活性剂 Triton X - 114,建立了浊点萃取分离富集

荧光光谱测定水中α -萘酚的新方法。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

F - 4500型荧光光度计 ,日本日立公司 ; DK -

S26型电热恒温水浴锅 ,上海森信实验仪器有限公

司 ; pHS - 3B型精密 pH计 ,上海精科雷磁仪器公
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司 ; 800型离心沉淀器 ,上海手术机械厂。

500 mg/Lα -萘酚标准溶液 :称取适量α - 萘

酚 (中国医药集团上海化学试剂公司 ) ,用少量乙

醇溶解后加水稀释配制而成 ,于冰箱 4 ℃下保存 ;

1. 00 mg/Lα -萘酚标准工作溶液 ,由α - 萘酚标

准溶液稀释而成 ; 0. 1% Triton X - 114 (Am resco公

司进口分装 )溶液 ;磷酸氢二钠 - 柠檬酸缓冲溶

液 :用 0. 2 mol/L磷酸氢二钠溶液和 0. 1 mol/L柠

檬酸溶液配制而成 , pH值为 6. 2; 0. 15 mol/L氢氧

化钠溶液 ;所有试剂均为分析纯 ;试验用水为二次

蒸馏水。

1. 2　试验方法

准确移取一定体积的 1. 00 mg/Lα - 萘酚标

准工作溶液于 15. 0 mL 离心管中 ,加入 0. 1%

Triton X - 114溶液 2. 0 mL、磷酸氢二钠 - 柠檬酸

缓冲溶液 2. 0 mL,用二次蒸馏水稀释定容。于

40 ℃水浴加热 40 m in 后 ,以 4 000 r/m in 离心

5 m in,弃去水相 ,用 0. 15 mol/L氢氧化钠溶液将

胶束相分散稀释至 2. 0 mL。静置后 ,以 310 nm波

长激发 ,发射波长 460 nm处测定荧光强度 ( IF) ,同

时制备 1份试剂空白。

2　结果与讨论

2. 1　α -萘酚的荧光发射光谱

α -萘酚 (记作 ROH )的荧光光谱受溶液酸碱

环境影响很大。尽管在弱酸性水溶液中 ,α - 萘酚

吸光受激成为 ROH3 ,但在其寿命期内 ,仅有很少

一部分经酸式离解成为 RO
- 3 后发出荧光 ,未离

解的 ROH 3 则被猝灭而不产生荧光 [ 10 ]。在碱性

溶液中 ,α -萘酚主要以 RO - 的形式存在 ,吸光受

激成为 RO - 3 后 ,能产生明显荧光。该试验用氢

氧化钠溶液分散稀释经浊点萃取后表面活性剂相

中的α -萘酚 ,在 310 nm处激发 ,α - 萘酚的荧光

发射光谱见图 1。发射波长为 460 nm时 ,α - 萘酚

的荧光强度最大。该试验选择荧光激发波长为

310 nm,发射波长为 460 nm。

图 1　α -萘酚的荧光发射光谱

2. 2　样品 pH值的影响

考察了α -萘酚溶液 pH值对浊点萃取效率的

影响 ,结果表明 ,当 pH值为 6～6. 5时 ,浊点萃取

后α -萘酚的荧光强度最大。α -萘酚的 pKa值为

9. 34[ 9 ] ,当 pH值为 6～6. 5时 ,几乎完全以 ROH

的形式存在。该试验用磷酸氢二钠 - 柠檬酸缓冲

溶液控制样品 pH值为 6. 2。样品 pH值对荧光强

度的影响见图 2。

图 2　样品 pH值对荧光强度的影响

固定磷酸氢二钠 - 柠檬酸缓冲溶液的 pH值

为 6. 2,考察了缓冲溶液加入体积对α - 萘酚萃取

的影响。试验表明 ,加入缓冲溶液 2. 0 mL以上 ,α

-萘酚的荧光强度趋于稳定的最大值。该试验选

择加入 pH值为 6. 2的磷酸氢二钠 - 柠檬酸缓冲

溶液 2. 0 mL。

2. 3　Triton X - 114溶液体积分数的影响

为降低相比 ,固定离心管中加入 Triton X - 114

溶液 2. 0 mL,考察对 α - 萘酚荧光强度的影响。

试验表明 ,随着 Triton X - 114体积分数增加 ,荧光

强度逐渐增大 ,当体积分数达到 0. 1%后 ,荧光强

度趋于最大值。该试验选择 Triton X - 114溶液体

积分数为 0. 1%。Triton X - 114溶液体积分数对

荧光强度的影响见图 3。

图 3　Triton X - 114溶液体积分数对荧光强度的影响

2. 4　氢氧化钠溶液浓度的影响

浊点萃取后加入氢氧化钠溶液 ,目的是分散和

稀释表面活性剂相中的α -萘酚 ,从而有利于荧光

测定。考察了氢氧化钠溶液浓度对α - 萘酚荧光

强度的影响 ,结果表明 ,当其浓度为 0. 15 mol/L
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时 ,α -萘酚的荧光强度达到最大。氢氧化钠溶液

浓度对荧光强度的影响见图 4。

图 4　氢氧化钠溶液浓度对荧光强度的影响

2. 5　平衡温度和时间的影响

浊点萃取的平衡温度通常要求高出浊点温度

15 ℃～20 ℃。考察了浊点萃取体系平衡温度和

时间的影响 , 结果表明 , 在 40 ℃水浴中加热

40 m in,可使 Triton X - 114析相 ,同时可保证α -

萘酚萃取完全。

2. 6　干扰离子或物质的影响

考察了常见无机离子和可能共存的有机物的

干扰。对于 0. 200 mg/Lα - 萘酚溶液 ,当相对误

差 ≤ ±5%时 , 200 倍以上的 Ca
2 + 、Mg

2 + 、Cu
2 + 、

Fe
3 + 、Zn

2 +
, 1 000倍以上的 Na

+ 、K
+ 、Cl

- 、NO
-

3 、

SO
2 -
4 不干扰测定 ; 20倍以上的苯酚、苯甲酸、邻氨

基酚、1, 4 -对苯二酚和α -萘乙酸不产生干扰。2

倍以上的β -萘酚会产生干扰 ,因而当α - 萘酚和

β -萘酚共存时 ,可考虑利用同步荧光技术消除

干扰。

2. 7　方法线性、检出限与精密度

用该方法测定α -萘酚工作曲线 ,以质量浓度

为横坐标、荧光强度为纵坐标 ,回归方程为 y =

13. 1 + 2. 34 ×10
3

x,相关系数 r = 0. 998 6,线性范

围为 0. 010 mg/L～0. 400 mg/L。以 3σ确定方法

检出限为 3. 0μg/L。0. 200 mg/Lα - 萘酚标准溶

液 11次测定的相对标准偏差为 4. 8%。

2. 8　水样测定与加标回收试验

取 10. 0 mL自来水和河水样品 ,用该方法测

定 ,并作加标回收试验 ,结果见表 1。

表 1　水样测定与加标回收试验结果 ( n = 3)

样品 加标量ρ/ (mg·L - 1 ) 测定值ρ/ (mg·L - 1 ) 回收率 /%

自来水 —

0. 200 0. 206 103

0. 300 0. 283 94. 3

河水 —

0. 200 0. 205 102

0. 300 0. 292 97. 3

3　结语

建立了浊点萃取分离富集荧光光谱测定水中

α - 萘酚的方法 ,优点在于 : ①基于 Triton X - 114

对α -萘酚的浊点萃取分离 ,提高了荧光分析的选

择性 ; ②由于浊点萃取对分析物富集及形成的胶束

微环境对α -萘酚荧光的增强作用 ,显著提高了分

析灵敏度。建立的方法简单、经济、环保 ,适用于环

境水样中痕量α -萘酚的测定。
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