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摘　要　探讨 ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发酚的测定４氨基安替比林分光光度法》附录Ｂ中代替弗罗里硅土

提纯显色剂４氨基安替比林的方法，分别采用活性炭及氯仿对其进行提纯，并通过空白吸光度值对比、标准曲

线绘制和标准物质进行验证。实验结果表明，经活性炭或氯仿提纯后，４氨基安替比林的重复性、平行性和再现

性较好，质控样品值符合范围值，活性炭及氯仿均可代替价格昂贵的弗罗里硅土对４氨基安替比林进行提纯，

且氯仿的效果比活性炭更明显。
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０　引　言

酚类是一种原生质高毒物质，当人体摄入一定量

时会出现急性中毒症状。若长期饮用被酚污染的水，

可引起头痛、出疹、瘙痒、贫血及各种神经系统症状。

现今酚类的监测分析方法种类较多，本实验室采用４

氨基安替比林分光光度法。由于固体４氨基安替比

林易受潮、结块、氧化，国标ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发

酚的测定４氨基安替比林分光光度法》
［１］附录Ｂ中提

出采用弗罗里硅土对显色剂４氨基安替比林进行提

纯。因弗罗里硅土价格昂贵、前处理复杂、烘烤温度

高、实验室不易获取，本文探讨采用价格便宜、实验室

容易获取的活性炭及氯仿替代弗罗里硅土对４氨基

安替比林进行提纯，并验证其可行性与准确性，以满

足《水和废水监测分析方法》《环境水质监测质量保证

手册》［２３］相关要求。

１　仪器与试剂

实验使用美国哈希公司ＤＲ５０００分光光度计、

２０ｍｍ石英比色皿及实验室常用仪器。

实验所用试剂均为符合国家标准的分析纯化学

试剂，溶液配制方法均满足ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发

酚的测定４氨基安替比林分光光度法》要求。

实验用水均为 ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发酚的测

定４氨基安替比林分光光度法》中要求的无酚水。配

制方法：于２．５Ｌ纯水中加入０．５ｇ经２００℃活化３０ｍｉｎ

的活性炭粉末，充分振摇后放置过夜，用双层中速滤

纸过滤。

２　４氨基安替比林提纯

实验分为Ａ、Ｂ、Ｃ３组，Ａ组采用没有提纯的４

氨基安替比林溶液，Ｂ组采用经活性炭提纯的４氨基

安替比林溶液，Ｃ组采用经氯仿提纯的４氨基安替比

林溶液［４６］。实验中使用的其他试剂均相同，实验方

法遵循 ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发酚的测定４氨基安

替比林分光光度法》。

２．１ 未提纯的４氨基安替比林

称取２ｇ固体４氨基安替比林溶于水中，溶解后

移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至标线，不提纯，直

接倒入试剂瓶中，冰箱冷藏可保存７ｄ。

２．２ 活性炭提纯４氨基安替比林

活性炭是由木材、煤和果壳等物质在高温和缺氧

条件下活化制成，具有非常多微孔结构和巨大比表面

积的物理吸附材料。由于活性炭具有不参与介质反

应、吸附能力强、无毒的特点，用于提纯４氨基安替比

林在理论上具有可行性。

称取２ｇ固体４氨基安替比林溶于水中，溶解后

移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至标线。将配制好

的溶液倒入已装有１２．５ｇ经２００℃活化３０ｍｉｎ的活

性炭烧杯中进行提纯，过滤后收集滤液于试剂瓶中，

冰箱冷藏可保存７ｄ。

２．３ 氯仿提纯４氨基安替比林

氯仿又称三氯甲烷，是很好的萃取剂，用于提纯

４氨基安替比林也具有理论可行性。但由于氯仿毒

性较大，使用时需在通风橱里操作完成。
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称取２ｇ固体４氨基安替比林溶于水中，溶解后

移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至标线。将配制好

的溶液倒入分液漏斗中，加入５ｍＬ氯仿进行提纯。

剧烈振摇，倒置放气，静置分层，弃去氯仿。将经氯仿

提纯后的４氨基安替比林溶液收集于试剂瓶中，冰箱

冷藏可保存７ｄ。

３　实验部分

酚类化合物于ｐＨ值为１０．０±０．２的介质中，在

铁氰化钾存在的条件下，与４氨基安替比林反应生成

橙红色的安替比林染料。基于此原理，利用分光光度

计于５１０ｎｍ波长处测定吸光度，通过换算获得酚类

浓度值。此方法对精密度要求很高，空白实验吸光度

值需要严格控制。在监测分析中精密度与准确度的

主要控制手段是对显色剂４氨基安替比林的提纯。

采用活性炭及氯仿提纯４氨基安替比林，通过空

白实验对比、标准曲线和标准物质验证实验的准确性

与精密性。

３．１ 空白实验对比

根据上述方法对４氨基安替比林进行提纯，将空

白吸光度值进行对比，结果见表１。

表１　空白吸光度值对比

序号 未提纯 经活性炭提纯 经氯仿提纯

１ ０．０２３ ０．０１８ ０．００６

２ ０．０２１ ０．０１６ ０．００７

３ ０．０２０ ０．０１８ ０．００８

４ ０．０２３ ０．０１７ ０．００７

由表１可知，４氨基安替比林在提纯前后都有较好

的重复性、平行性及再现性，可采用活性炭及氯仿对４

氨基安替比林进行提纯，以确保不改变其精密度。提

纯后的空白吸光度值较未提纯的空白吸光度值均有下

降，减少了４氨基安替比林中的杂质干扰。因此，活性

炭及氯仿都具有提纯４氨基安替比林的作用。

３．２ 标准曲线绘制

分别进行Ａ、Ｂ、Ｃ３组实验。于一组６支５０ｍＬ

比色管中分别加入０．００，０．５０，１．００，３．００，５．００，

７．００ｍＬ酚标准中间液，加水至标线，加入０．５ｍＬ

缓冲溶液，混匀，此时溶液的ｐＨ值为１０．０±０．２。加

１．０ｍＬ４氨基安替比林溶液，混匀，再加１．０ｍＬ铁氰

化钾溶液，充分混匀后密塞，放置１０ｍｉｎ，于５１０ｎｍ波

长，用光程２０ｍｍ的比色皿，以水为参比，于３０ｍｉｎ内

测定溶液的吸光度值，结果见表２～表４。

表２　Ａ组采用未提纯的４氨基安替比林溶液

加入标

准溶液

体积／

ｍＬ

酚含量／

μｇ

吸光度

值犃

减去空

白后的

吸光度

值Δ犃

线性函数

０．００ ０．０ ０．０２３ ０．０００

０．５０ ５．０ ０．０５０ ０．０２７

１．００ １０．０ ０．０７９ ０．０５６ 犢＝５．５犡＋０．０００６

３．００ ３０．０ ０．１８７ ０．１６４ 犚２＝０．９９９９

５．００ ５０．０ ０．２９９ ０．２７６

７．００ ７０．０ ０．４０５ ０．３８２

表３　Ｂ组采用经活性炭提纯的４氨基安替比林溶液

加入标

准溶液

体积／

ｍＬ

酚含量／

μｇ

吸光度

值犃

减去空

白后的

吸光度

值Δ犃

线性函数

０．００ ０．０ ０．０１８ ０．０００

０．５０ ５．０ ０．０４６ ０．０２８

１．００ １０．０ ０．０７５ ０．０５７ 犢＝５．６犡＋０．００１１

３．００ ３０．０ ０．１８７ ０．１６９ 犚２＝１．００００

５．００ ５０．０ ０．２９７ ０．２７９

７．００ ７０．０ ０．４０８ ０．３９０

表４　Ｃ组采用经氯仿提纯的４氨基安替比林溶液

加入标

准溶液

体积／

ｍＬ

酚含量／

μｇ

吸光度

值犃

减去空

白后的

吸光度

值Δ犃

线性函数

０．００ ０．０ ０．００７ ０．０００

０．５０ ５．０ ０．０３３ ０．０２６

１．００ １０．０ ０．０６１ ０．０５４ 犢＝５．４犡＋０．０００４

３．００ ３０．０ ０．１７０ ０．１６３ 犚２＝０．９９９９

５．００ ５０．０ ０．２７８ ０．２７１

７．００ ７０．０ ０．３８２ ０．３７５

通过绘制Ａ、Ｂ、Ｃ３组标准曲线可知，３组实验相

关系数犚≥０．９９９，均满足ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发酚

的测定４氨基安替比林分光光度法》《水和废水监测分

析方法》《环境水质监测质量保证手册》质量要求。

３．３ 标准物质验证

实验采用挥发酚标准样品２００３４８，依照标准样

品规定的方法稀释后，按以上实验步骤操作进行质量
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控制验证。质控样品标准值为６１．１μｇ／Ｌ，不确定度

为±４．３μｇ／Ｌ。

标准物质稀释后的试样中挥发酚的质量浓度（以

苯酚计）按公式（１）计算。

ρ＝
犃狊－犃犫－犪

犫×犞
（１）

式中：ρ为试样中挥发酚的质量浓度，ｍｇ／Ｌ；犃狊为试样

的吸光度值；犃犫为空白实验的吸光度值；犪为校准曲线

的截距值；犫为校准曲线的斜率；犞为试样的体积，ｍＬ。

根据上述３组标准曲线对质控样品进行数据处

理，计算结果见表５。

表５　质控数据对比

样品
空白吸

光度值犃

吸光度值

犃

减去空白后的

吸光度值Δ犃

样品值／

（μｇ·Ｌ
－１）

Ａ组 ０．０２３ ０．０４３０．０４２０．０２００．０１９ ７０．５ ６６．９

Ｂ组 ０．０１２ ０．０２９０．０３００．０１７０．０１８ ５６．８ ６０．４

Ｃ组 ０．００８ ０．０２５０．０２５０．０１７０．０１７ ６１．５ ６１．５

由表５可知，未提纯的４氨基安替比林空白吸光度

值大于经过活性炭或氯仿提纯后的４氨基安替比林的

空白吸光度值；未经过提纯的试剂测得的质控样品值不

在样品范围值内，而经过活性炭或氯仿提纯处理后测得

的质控样品值符合范围值。因此，经过活性炭或氯仿提

纯处理后的４氨基安替比林试剂可提高实验的准确性。

４　结　论

实验结果表明，在符合ＨＪ５０３—２００９《水质 挥发

酚的测定４氨基安替比林分光光度法》要求的前提

下，除运用国标中提到的弗罗里硅土提纯显色剂４氨

基安替比林外，还可使用价格低廉、实验室容易获取

的活性炭及氯仿对其进行提纯。但由于活性炭在提

纯、脱色过程中减小空白吸光度值的效果没有氯仿明

显，因此，氯仿能更好的代替弗罗里硅土提纯显色剂

４氨基安替比林。
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