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摘　要 :使用比色法测定苯胺和硝基苯时 ,苯胺会严重影响硝基苯的测定。采用干扰曲线扣除法可以定量描述苯胺对

硝基苯的影响 ,得到水样中硝基苯的真实含量。用这种方法测定苯胺 ,标准差为 0129μg ,相对标准差为 1. 9 % ,回收率为

97 % ;测定硝基苯 ,标准差为 0157μg ,相对标准差为 516 % ,回收率为 95 %。
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Abstarct : When determining aniline and nitrobenzene using colorimetry , the existence of aniline may disturb the determina2
tion of nitrobenzene. Using interference curve removal method can quantitative illustrated the disturbance of aniline to get the real

content of nitrobenzene. Using this method to determine aniline , the standard deviation was 0. 29μg , the relative standard devia2
tion was 1. 9 % , recovery rate was 97 %. To determine nitrobenzene , the standard deviation was 0157μg , the relative standard

deviation was 516 % , recovery rate was 95 %.
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　　比色法测定废水中苯胺类和硝基苯类 ,先测定

苯胺的浓度Ⅰ,再将废水中的硝基苯经新生态氢还

原后测定苯胺的浓度Ⅱ,最后用直接相减的方法即

浓度Ⅱ减去浓度 Ⅰ可得硝基苯的浓度[1 ]。这种计
算方法有很大的缺陷[2 ] ,废水中苯胺在经还原和

不经还原的两种情况下 ,所测得吸光值不同 ,浓度

也不同。实验表明 ,苯胺标准曲线和干扰曲线 (即

苯胺经还原后测定的标准曲线)间具有非常显著性

差异 ,这种差异不是来自抽样误差 ,而是来自方法

本身。因此 ,苯胺对硝基苯的影响就不能用简单地

相减来表达。用干扰曲线扣除法可定量地描述这

一影响程度 ,方法简便直观。

　　用此法测定苯胺和硝基苯 ,需制作 3条标准曲

线 :直接测定苯胺的标准曲线Ⅰ,苯胺经还原后的干

扰曲线Ⅱ,硝基苯经还原后的标准曲线Ⅲ。测定样品

时 ,可先测出样品中苯胺的吸光值 A 1 ,在曲线Ⅰ上查

得其浓度 C ,以此浓度在曲线Ⅱ上查得相应的吸光

值 A 2 ,再将样品还原后测得吸光值 A 3 ,以 A 3 - A 2

的值在曲线Ⅲ上查得硝基苯的浓度。

1　原理

由于苯胺和硝基苯的还原产物相同 ,使硝基苯

的测定浓度中含有苯胺的浓度 ,故必须减去这部分

增量。干扰曲线扣除法可以定量地描述苯胺在还

原后测定所产生的量值。它可在苯胺和硝基苯的

混合物经还原后测定的吸光值减去 ,其差值即为硝

基苯还原后测定的真实吸光值 ,用此值在硝基苯还

原后的标准曲线上找出其真正含量。
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2　实验

211　主要仪器和试剂

见参考文献[ 1 ]。

212　实验步骤

21211　苯胺标准曲线

准确吸取 1010 mg/ L 苯胺标准溶液 010 mL、

015 mL、110 mL、210 mL、310 mL 和 410 mL 于

25 mL比色管中 ,加水至 10 mL ,摇匀 ,用硫酸氢钾

或无水碳酸钠调节 p H至 115～210 ,加 50 g/ L 亚

硝酸钠溶液 1 滴 ,摇匀 ,放置 3 min。加入 25 g/ L

氨基磺酸铵溶液 015 mL 充分振荡 ,放置 3 min ,待

气泡除尽 ,加入 20 g/ L N EDA 溶液 1 mL ,用水稀

释至刻度 ,摇匀 ,放置 30 min ,于 545 nm波长处 ,用

1 cm比色皿 ,以水为参比 ,测定吸光值。

回归方程 : y1 = 01005 + 01017 2 x1 ,γ= 01999 4。

21212　硝基苯标准曲线

准确吸取 10010 mg/ L 硝基苯标准使用液

110 mL于 50 mL 锥形瓶中 ,加水至 20 mL ,加浓盐

酸 2 mL ,锌粉 015 g ,100 g/ L 硫酸铜溶液 2 滴 ,摇

匀 ,放置 15 min ,过滤 ,滤液收集于 100 mL 容量瓶

中 ,用水洗涤滤纸 3 次 ,稀释至标线 ,混匀。吸取

010 mL、015 mL、110 mL、210 mL、310 mL 和

410 mL分别置于 25 mL 比色管中 ,以下步骤同苯

胺标准曲线制作。

回归方程 : y2 = 01003 + 01011 8 x2 ,γ= 01999 7

21213　干扰曲线

准确吸取 10010 mg/ L 苯胺标准溶液 110 mL

于 50 mL 锥形瓶中 ,加水至 20 mL ,加入浓盐酸

2 mL ,锌粉 015g ,100 mg/ L 硫酸铜溶液 2 滴 ,摇

匀 ,放置 15 min ,过滤 ,滤液收集于 100 mL 容量瓶

中 ,用水洗涤滤纸 3 次 ,稀释至标线 ,混匀。吸取

010 mL、015 mL、110 mL、210 mL、310 mL和 410 mL分

别置于 25 mL 比色管中 ,以下步骤同苯胺标准曲

线制作。

回归方程 : y3 = 01003 + 01009 x 3 ,γ= 01999 4。

21214　样品测定

苯胺 :吸取一定量的样品 ,于 25 mL 比色管

中 ,加水至 10 mL ,以下步骤同苯胺标准曲线制作。

硝基苯 :取适量水样于 50 mL 锥形瓶中 ,以下

步骤同硝基苯标准曲线制作。

213　计算

将测得的苯胺吸光值 A 1 ,在苯胺标准曲线上

找出相应的浓度 ,并找出此浓度的苯胺在干扰曲线

上所对应的吸光值 A 2。由硝基苯测定所测得的吸

光值 A 3 ,扣除干扰曲线上查得所对应的吸光值 A 2

即 A 3 - A 2 ,再在硝基苯标准曲线上找出相应的硝

基苯浓度。

3　结果与讨论

311　苯胺标准曲线和干扰曲线的关系

对苯胺标准曲线和干扰曲线中的截距 a1、a3

和回归系数 b1、b3 作统计检验 ,结果表明 ,两根标

准曲线的截距间无显著性差异 ,而回归系数 b1 与

b3之间具有高度显著性差异。

312　精密度

用配制的苯胺和硝基苯的混合水样作方法精

密度试验 ,结果见表 1。

表 1　苯胺和硝基苯混合水样精密度试验 ( n = 8)

成分 �x m /μg 相对标准差 / %

苯胺 15106 119

硝基苯 10122 516

313　加标回收率

用采集的工业废水作加标回收试验 ( n = 8) ,苯

胺水样本底值为 413μg、加标量为 1010μg时 ,加标

回收率为 95 %～99 %;硝基苯本底值为 611μg、加标

量为 1010μg时 ,加标回收率在 92 %～97 %之间。

4　结论

(1)用此法测定苯胺类与硝基苯类简便直观 ,

精密度和加标回收率均能满足检测要求。

(2)统计检验表明 ,测定苯胺的标准曲线和干

扰曲线 ,两者截距间无显著性差异 ,而回归系数间

有高度显著性差异 ,这种差异不是来自抽样误差 ,

而是来自方法本身。因此 ,苯胺对硝基苯的增量不

能用直接减法 ,而应使用干扰曲线来扣除这种影

响。在做样品时 ,应作 3 条标准曲线 ,利用这 3 条

曲线的关系计算各自的含量。
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