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  用现行还原- 偶氮光度法测定水和废水中硝

基苯类,分析步骤比较繁琐,尤其是前后两次对 pH

值的反复调节, 既耗费时间,浪费试剂, 又影响校准

曲线的斜率,给操作带来诸多不便, 降低测定的准

确度。固体硫酸氢钾加入量很不容易掌握,困扰着

分析工作者。今对此法的某些步骤作一些改进。

1  试验

111  主要仪器与试剂

721分光光度计; 25 mL 具塞比色管; 100 g/ L

氢氧 化 钠 溶 液; 150 g / L 硫 酸 氢 钾 溶 液;

01100 mg / L硝基苯标准使用液; 其他试剂与原方
法相同[ 1]。

112  校准曲线绘制
吸取 1100 mL 硝基苯标准使用液于 50 mL 锥

形瓶中, 加水至 20 mL, 加入浓盐酸 210 mL,
100 g/ L硫酸铜溶液 2滴,锌粉 015 g ,摇匀。放置
15 min,过滤, 滤液收集于 50 mL 容量瓶中, 用水

洗涤滤纸 3次,稀释到标线, 混匀。分别吸取一系

列滤液置于 25 mL 比色管中, 加水至10 mL。滴加

100 g/ L氢氧化钠溶液, 至溶液刚刚出现白色絮状

沉淀, 加水至 23 mL 左右, 摇匀。加 150 g/ L 硫酸

氢钾0165 mL ~ 0170 mL, 加水至标线, 摇匀。加
50 g / L亚硝酸钠溶液 1 滴, 摇匀。放置3 min, 加

25 g / L氨基磺酸铵溶液 015 mL, 充分摇匀, 放置
3 m in,待气泡除尽, 加入 20 g/ L 萘乙二胺溶液

110 mL,摇匀。放置 30 min, 用 10 mm 比色皿,于

545 nm处,以水为参比,测量吸光值。减去零浓度

空白吸光值,绘制校准曲线。

样品测定步骤与原方法相同[ 1]。

2  结果分析

211  校准曲线的对比

使用同一批硝基苯标准溶液,分别用原方法和

改进方法绘制校准曲线,所得曲线分别为:

 原方法:  y = 01012 4x - 01003  r = 01999 5
 改进法:  y = 01012 7x - 01001  r = 01999 6
  统计检验表明,两种方法所绘校准曲线无显著

性差异, 不存在系统误差。

212  精密度

用改进法对某农药废水中的硝基苯进行测定

(在不同时间做 7 次重复测定) , 相对标准差为

413%,精密度较好。
213  加标回收率

对 5个农药废水样进行加标回收试验,回收率

在 9013%~ 10816%之间。
214  两种方法的对比试验

用原法和改进法对 9组农药废水中硝基苯类

进行测试,测定值经过配对 t 检验,表明两种方法

的测定结果无显著性差异。

改进法中,把固体硫酸氢钾配成溶液且定量化

加入,省略了 pH 的反复调节,缩短了工作时间, 减

少了比色管中溶液的损失,提高了方法的精密度和

准确度。
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