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摘要!根据传统挥发酚检测方法...AF氨基安替比林分光光度法的原理$开发出一种简便%实用的挥发酚在线蒸馏F检测

系统& 在蒸馏温度为 #!)e$进样量为 ( )̂) 1[G12.条件下$吸光度与酚质量浓度的线性方程为3i) )̂)A E

.

d) )̂)E <$线性检

测范围在 # )̂) @#Z) )̂) 1NG[$检出限为 ) Ẑ# 1NG[$相对标准偏差为 ! Ê?"#) )̂) 1NG[$' iZ#和 ( Ẑ?"!E )̂) 1NG[$' iZ#$

实际污水的加标回收率在 CC Ẑ? @#)A )̂?& 同时将显色反应中带有刺激性气味的氨F氯化铵缓冲液替换为 Mai#) Ê 的氢氧

化钠溶液$检测结果没有发生明显变化&

关键词!在线蒸馏'在线检测'挥发酚'含酚污水
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*,4.L025,$90,411%.24X411%.271305%-2+,V7RR,-L290 2--29492.N%+%-2. 90,30-%1%N,.23-,4392%. 28-,M543,+ L290
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;;酚类化合物是一类原生质毒物$能够与细胞中

的蛋白质发生化学反应$从而使蛋白质变性失活$对

人和其他生物造成危害'含酚废水会对环境水体造

成严重污染& 据报道$当水环境中的酚质量浓度在

) #̂ @) (̂ 1NG[时$鱼肉即有酚味$不能食用'当酚

质量浓度在 # 1NG[以上时就会危害鱼类产卵'酚质

量浓度在 " Ê @C !̂ 1NG[时就会使鱼类大量死亡'

当用于农田灌溉的水含酚质量浓度在 E) @#)) 1NG[

时$就会使农作物减产甚至枯死)#*

& 因此对水体中

酚的定量检测就很重要& 挥发酚是其中沸点低于

(!)e的一类酚)(*

& 对于挥发酚的检测)! FA*

$最传统

的方法也是国际普遍认可的方法是 AF氨基安替比

林分光光度法$然而传统的检测方法由于操作繁琐$

检测周期长$以致于不能及时了解水体中酚质量浓

度等缺点$研究在线检测手段就成为了挥发酚检测

的必然趋势)E F<*

& 目前国内市场上酚类在线检测

的仪器较少$但普遍存在着操作复杂%价格昂贵%

维护费用高及故障率高等缺点)Z*

& 笔者利用实验

室常用的蠕动泵%分光光度计等设备自制一种集

在线蒸馏与检测于一体的挥发酚检测系统$既能

实现在线蒸馏与检测$又能达到操作简便%费用低

廉的目的&

<=实验部分

<><=试剂与仪器

E ))) 1NG[苯酚标准储备液%( )̂) NG[AF氨基

安替比林溶液%Z )̂) NG[铁氰化钾溶液%氨F氯化铵

缓冲液)() )̂) N$a

A

/5加入到 #)) 1[(E? @(Z?

氨水中$Mai"#) )̂ }) (̂#*%氢氧化钠溶液"Mai

#) Ê#$以上试剂均为分析纯&

(A)((
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[%.N,-M71M QB#))F(j蠕动泵$保定兰格恒流

泵有限公司生产'c/bFb 蠕动泵$卡川尔流体科技

"上海#有限公司生产'<(# 可见分光光度计$上海佑

科仪器仪表有限公司生产'POE))) 紫外可见分光

光度计$美国aD/a公司生产'泵管"1489,-R5,W蠕动

泵管%[%.N,-M71M 蠕动泵管#'挥发酚在线蒸馏预

处理系统$自制'挥发酚在线检测系统$自制&

<>?=实验方法

挥发酚在线蒸馏F检测系统如图 # 所示& 待测

水样经过蠕动泵进入蒸馏器$蒸馏器将待测水样中

的挥发酚与水样中的杂质%干扰物及不易挥发的物

质分离$然后挥发酚与水蒸气进入冷凝器冷凝为馏

分$至此完成在线蒸馏过程& 在线检测系统中的蠕

;;;;;;;

#.蠕动泵'(.温控仪'!.蒸馏器'A.非挥发性组分'

E.多余的馏分'".馏分'<.反应槽'Z.#) 12.反应环'

C.分光光度计'#).冷凝器

图 #;挥发酚在线蒸馏F检测系统

动泵将馏分输送至检测系统的反应槽'同时显色剂

AF氨基安替比林溶液%氧化剂铁氰化钾溶液和氢氧

化钠溶液以一定比例输送至反应槽与馏分发生显色

反应$反应槽中的磁力搅拌子将溶液混合均匀'混合

后的溶液经蠕动泵进入 #) 12. 反应环反应 #) 12.'

多余的混合液排出系统'反应后的溶液进入分光光

度计测定 E#) .1波长下的吸光度& 最后根据标准

曲线计算得出样品中挥发酚的质量分数&

显色原理!在 Mai"#) )̂ }) (̂#介质中$在铁

氰化钾存在的条件下$酚类化合物与 AF氨基安替比

林发生反应$生成橙红色的吲哚酚安替比林染料$其

水溶液在 E#) .1波长处有最大吸收)(*

&

?=结果与讨论

?><=在线蒸馏系统

( #̂ #̂;蒸馏装置的工作条件

蒸馏器的进样流量为 ( )̂) 1[G12.'馏分的流

量为 # Ẑ) 1[G12.

)C*

'蒸馏温度为 #!)e'利用内置

于蒸馏器底部一根 <) `的小型加热棒对蒸馏器进

行加热$蒸馏器为纯铝制作而成$其导热性能良好$

同时在蒸馏器外部包裹一层耐高温的硅酸铝陶瓷纤

维毯$以增强保温效果$经过实验测试$这种加热方

式的蒸馏效果良好

)))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))

&

;;!上接第 ()! 页#

由表 ! 中可以看出$加标回收率在 CE )̂? @

#)! Â 之间$该方法具有较好可靠性&

@=结论

以酒石酸和硫酸铵为基体改进剂$利用石墨炉

原子吸收光谱法直接测定电子级二乙二醇甲醚中的

镉的质量分数$该方法具有良好的线性关系"Si

) ĈCC !#及精密度"相对标准偏差 gA (̂Z?#$检出

限为 ) (̂<( <

0

NG[& 该方法具有样品处理方便$检

测快速准确$对电子级化学试剂的生产和监控具有

一定的指导意义&
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( #̂ (̂;待测水样与馏分的酚含量关系

实验前$需对蒸馏器进行充分清洗$冲洗水为无

酚的蒸馏水& 实验中$选择了 # )̂)%E )̂)%#) )̂)%

() )̂)%!E )̂)%E) )̂)%Z) )̂)%#)) )̂) 1NG[Z 个不同

质量浓度的苯酚标准液依次进行测试且测试时质量

浓度由低到高$每个质量浓度取馏分样品 #) 次& 每

个质量浓度的标准液及其馏分酚质量浓度的实验结

果如表 # 所示&

表 <=苯酚标准液与其馏分的实验结果

.

#

G"1N([

F#

#

.

(

G"1N([

F#

#

bBP]f J!IG?

# )̂) ( !̂# ) (̂E #) Ẑ

E )̂) E )̂) # )̂) () )̂

#) )̂) #) Ẑ! ) Ê! A Ĉ

() )̂) () Ê) ) <̂# ! Ê

!E )̂) !A Ĉ) ) ĈC ( Ẑ

E) )̂) AC Ĉ) # (̂) ( Â

Z) )̂) <E Ê) ( !̂( ! #̂

#)) )̂) C< )̂A ( <̂( ( Ẑ

;;注!

.

#

为酚标准液质量浓度'

.

(

为馏分酚质量浓度的平均值'

bBP]f为标准方差$J!I为相对标准方差&

从表 # 可以看出$苯酚标准液的质量浓度为

#) )̂) 1NG[以下的 J!I较大$#) )̂) 1NG[以上的

J!I均小于 E?$说明该在线蒸馏装置更适合处理

酚质量分数在 #) )̂) 1NG[以上的待测水样&

苯酚标准液与其馏分的线性关系如图 ( 所示&

由图 ( 可以看出$苯酚标准液与其馏分酚质量浓度

之间的线性关系为
.

(

i) Ĉ") !

.

#

d# #̂(A A$J

(

i

) ĈCZ C$线性方程的斜率为 ) Ĉ") !$表明进入蒸馏

器的待测水样酚质量浓度与馏分的酚质量浓度相差

不大$待测水样中的挥发酚损失很少$且相关系数为

) ĈCZ C$表明线性关系很好$蒸馏装置在上述工作

条件下可以取得良好的实验效果&

图 (;苯酚标准液与其馏分的线性关系

?>?=在线检测系统

( (̂ #̂;在线检测装置的工作条件

AF氨基安替比林溶液和铁氰化钾溶液流量为

) !̂! 1[G12.'氢氧化钠溶液流量为 A ẐA 1[G12.'

样品流量为 ) (̂C 1[G12.'进入 #) 12. 反应环的流

量为 ) <̂# 1[G12.'<(# 分光光度计的波长设置为

E#) .1&

( (̂ (̂;缓冲液对在线检测结果的影响

氨F氯化铵缓冲液在实际配制与使用时有刺激

性的氨气逸出$对实验人员的健康造成影响& 故将

Mai"#) )̂ }) (̂#的缓冲液换成没有气味且易于配

制与处理的 Mai#) Ê 的氢氧化钠溶液& 经过对实

际含酚污水的检验可知$将氨F氯化铵缓冲液改为

氢氧化钠溶液对待测水样中挥发酚的测定结果没有

影响&

( (̂ !̂;在线检测系统的标准曲线建立及重复实验

选择 ) )̂)%# (̂)%#( )̂)%(A )̂)%AZ )̂)%") )̂)%

ZA )̂)%#)Z )̂)%#Z) )̂) 1NG[的酚标准液进行测定

分析$得到吸光度与酚质量浓度的标准曲线方程为

3i) )̂)A <

.

$J

(

i) ĈCA C& 在线检测系统的标准曲

线如图 ! 所示&

图 !;在线检测系统标准曲线

为了考察标准曲线方程的稳定性$分别在不同

的 ! +进行平行实验$所得标准曲线方程分别为3i

) )̂)A <

.

%3i) )̂)A <

.

d) )̂EZ <%3i) )̂)A Z

.

d

) )̂<A #$J

( 分别为 ) ĈCA C%) ĈCC )%# )̂))$标准曲

线重复性实验结果如图 A 所示&

;;注!# 的方程为 Bi) )̂)A ZLd) )̂<A #$J

(

i#'( 的方程为

Bi) )̂)A <Ld) )̂EZ <$J

(

i) ĈCC )'! 的方程为 Bi) )̂)A <L$

J

(

i) ĈCA C&

图 A;标准曲线重复实验

结果表明$标准曲线方程的斜率稳定性良好$而

截距有所变化$截距的变化是由于分光光度计的零

(")((



()#" 年 ## 月 梁文龙等!挥发酚在线蒸馏F检测系统的研究

点漂移所致& 综合考虑$在线检测系统的标准曲线

方程稳定性较好$但是需要在每次使用在线检测系

统时进行零点校正&

?>@=在线蒸馏与在线检测系统的耦合

( !̂ #̂;在线蒸馏F检测系统的方法性能分析

将在线蒸馏系统与在线检测系统耦合后可得吸

光度与酚质量浓度的线性方程为 3i) )̂)A E

.

d

) )̂)E <$J

(

i#& 在线蒸馏F检测系统吸光度与酚质

量浓度的关系如图 E 所示&

图 E;在线蒸馏F检测系统吸光度与

酚质量浓度的关系

( !̂ (̂;在线蒸馏F检测系统的灵敏度$检出限(#))

$

精确度

在线蒸馏F检测系统的灵敏度为 ) )̂)A E$检出限

为 ) Ẑ# 1NG[$线性检测范围为 # )̂) @#Z) )̂) 1NG[&

对 #) )̂) 1NG[和 !E )̂) 1NG[苯酚标准液平行测定

Z 次$其结果的平均值分别为 #) Ĉ# 1NG[和

!A Ĉ) 1NG[$相对标准偏差分别为 ! Ê?和 ( Ẑ?&

表 ?=精确度实验结果
1NG[

测定次数 #) )̂) 1NG[酚标准液 !E )̂) 1NG[酚标准液

# #) )̂< !A "̂<

( #) "̂" !! !̂"

! #) Ẑ) !E <̂<

A ## )̂C !E #̂#

E ## )̂C !! Ẑ)

" ## #̂< !E #̂Z

< ## (̂A !E ẐA

Z ## #̂< !E Â<

D&, #) Ĉ# !A Ĉ)

J!IG? ! Ê ( Ẑ

( !̂ !̂;实际含酚污水的检测及加标回收率实验

对实验室内自制的活性污泥系统中的曝气池的

污泥液%自配的模拟污水及鱼缸水进行加标回收实

验$污泥液%模拟污水及鱼缸水加入酚后$不需进行

任何预处理直接进入在线蒸馏F检测系统$结果如

表 ! 所示& 结果表明$加标回收率为 CC Ẑ? @

#)A )̂?$相对标准偏差在 ) )̂? @( Â?&

表 @=含酚污水检测及加标回收率实验

实际水样
背景值G

"1N([

F#

#

加入酚

质量浓度G

"1N([

F#

#

在线检

测结果G

"1N([

F#

#

回收

率G?

J!IG

?

曝气池污泥液 ) )̂) #( )̂) #( Ê) #)A )̂ ) )̂

模拟污水;; ) )̂) (A )̂) (A <̂) #)! )̂ ) !̂

鱼缸水;;; ) )̂) E) )̂) AC Ĉ) CC Ẑ ( Â

@=结论

挥发酚在线检测系统可实现 对 # )̂) @

#Z) )̂) 1NG[的实际含酚污水进行自动检测& 系统

的线性方程为 3i) )̂)A E

.

d) )̂)E <$相关系数

J

(

i#$检出限为 ) Ẑ# 1NG[$对 #) )̂) 1NG[和

!E )̂) 1NG[酚的标准液平行测定 Z 次$其结果的平

均值为 #) Ĉ# 1NG[和 !A Ĉ) 1NG[$相对标准偏差

为 ! Ê?和 ( Ẑ?$加标回收率在 CC Ẑ? @#)A )̂?&

同时成功地将氨F氯化铵缓冲液替换为与其 Ma相

当的氢氧化钠溶液&
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