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  目前一般均采用萘乙二胺偶氮光度法测定水
中的苯胺。该法对所用 N ( 1萘基)乙二胺盐酸

盐( NEDA )试剂的质量要求甚高, 使用国产 NE-

DA 空白值高; 在有些方法
[ 1, 2]
中,采用固体硫酸氢

钾或无水碳酸钠调节试液的 pH 值, 较难掌握。针

对上述问题,进行了一些试验,取得了较好的效果,

并大大地节约了测定成本。

使用国产试剂配制的 20 g/ L N EDA 溶液显

色剂空白值偏高,其空白吸光值均在 01010左右,

高于进口试剂配制溶液的空白吸光值约 01003~

01007。进口 NEDA 试剂价格昂贵, 5 g 包装目前

价位在 400 多元, 而国产试剂 25 g 包装仅为 25

元, 实际工作中大部分实验室均使用进口试剂。

针对国产 NEDA 试剂空白值偏高现象, 经过

多次试验,采用在苯胺试样分析过程中同时绘制校

准曲线和缩短 20 g/ L NEDA 溶液使用时间,即对

新配制的 NEDA 溶液控制在半个月内使用等方

法, 经用国家标准样品考察, 取得了满意的结果, 见

表 1。

表 1 国产 NEDA 试剂测定苯胺的校准曲线和标准样品测定结果

分析时间
空白

吸光值
校准曲线 C

试样调节

pH 值

标样保证

Q/ ( mg#L - 1)

测定值

Q/ ( mg#L - 1)

2002 03 0. 009 y= 0. 006+ 0. 017 7x 0. 999 9 1. 8 1. 52 ? 0. 09 1. 53

2002 08 0. 010 y= 0. 007+ 0. 018 3x 0. 999 7 1. 8 1. 93 ? 0. 13 1. 95

2002 11 0. 011 y= 0. 006+ 0. 018 5x 0. 999 6 1. 8 1. 00 ? 0. 07 1. 03

  注:进口试剂的 20 g / L NEDA 溶液空白吸光值为 01001~ 0. 003,校准曲线截距为 01001~ 01003,斜率为 0. 018 8~ 0. 019 3。

  在萘乙二胺偶氮光度法中,苯胺与亚硝酸盐重

氮化, 再与 N EDA 偶合, 反应的最佳 pH 范围是

115~ 210。文献[ 1]则以加固体硫酸氢钾 50 mg

左右来调节 pH 值, 在此过程中, 需多次用玻棒拈

取试液滴触及 pH 试纸反复调节观察,难以掌握,

易造成各试样 pH 值不一致, 影响分析精密度,并

且多次拈取试液更易造成试样损失和沾污。

为此, 参考5水和废水监测分析方法 ( 第 4

版)6, 经多次试验, 在一系列苯胺标准溶液(水样)

中加水至 10 mL 混匀后, 用滴管滴加 200 g / L 硫

酸氢钾溶液6滴(约 013 mL ) , 用精密 pH 计测定,

其 pH 值为 1180,正好控制在该 pH 值条件范围

内, 所绘制的校准曲线稳定, 线性关系良好。对于

碱性废水样品, 宜采取双份试样, 先对其中一份滴

加硫酸氢钾溶液,找出达到 pH 值要求的滴加溶液

数, 然后再对另一份样品进行 pH 调节测定。

总之,使用国产 NEDA 试剂测定苯胺,尽管空

白值偏高, 截距较大, 但只要在分析样品时严格操

作,控制好 pH 值,所配国产 NEDA 溶液在半个月

内使用,并同步绘制校准曲线, 完全可以取得满意

的测定结果。
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