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鲁米诺A铁氰化钾化学发光体系测定间苯二酚!

何树华，张淑琼

（涪陵师范学院 化学系，重庆 B#C##$）

摘! 要：在碱性条件下，铁氰化钾（DEF8（/4）%）氧化鲁米诺（G’53(*-）产生化学发光，间苯二酚对该体系的化学发光
有显著的增强作用。基于此，并结合流动注射技术，建立了测定间苯二酚的新方法。该方法具有很高的灵敏度，检

测限为 $) H I J# KLM1 N G（ O6PQ/），线性范围为 J) # I J# KC R J) # I J# K%M1 N G，对 J) # I J# KHM1 N G间苯二酚标准溶液平行
测定 JJ 次，其相对标准偏差为 E) CS。
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! ! 酚类物质是广泛应用的化工原料，也是高毒有
机物，因此，对环境中酚类物质的检测有很重要的实

际意义。目前，测定间苯二酚的方法有分光光度

法［J，"］、高效液相色谱法［E］、荧光分析法［B］等。分光

光度法灵敏度低，高效液相色谱法仪器昂贵，荧光分

析法荧光试剂较贵。也有文献报导用化学发光法测

定间苯二酚［$，%］，但其检测限仅为 % I J# KC M1 N G。本
文利用间苯二酚对 G’53(*-ADEF8（/4）%化学发光体
系的增敏作用，并结合流动注射技术，建立了一种快

速、灵敏、简单的测定间苯二酚的新方法。该方法的

线性范围为 J) # I J# KC R J) # I J# K% M1 N G，检测限为
$) H I J# KLM1 N G（ O6PQ/），对 J) # I J# KH M1 N G 间苯二
酚标准溶液平行测定 JJ 次，其相对标准偏差为 E)
CS。该法用于工业废水中间苯二酚的测定，其回收

率为 J#J) "S RJ#B) ES，结果令人满意。

J! 实验部分
J) J! 仪器和试剂

^P/G超微弱化学发光仪（中国科学院生物物
理研究所），_GA" 恒流泵（上海青浦沪西仪器厂）。
间苯二酚标准溶液（J) # I J# KB M1 N G），保存于

冰箱（ B‘）；G’53(*- 储备液（ #) #J5*- N G）：称取
J) HH"1 G’53(*-，用 #) J# 5*- N G 的 4,T_ 溶液溶解，
定容至 JG，避光放置 H 天后使用。$) # I J# KE5*- N G
DEF8（/4）%储备液；J) # 5*- N G 4,T_；所有试剂均为
分析纯，_"T为二次蒸馏水。
J) "! 实验方法
分别将载流（_"T）、DEF8（/4）% 及 G’53(*- 溶
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液（含 !" #$%& ’ ( )*+,）通过相应的管道输入分析
系统，在流速均为 -" !$( ’ $./ 的情况下，待基线稳
定后，注入试样（经预处理），用 012(所配备软件记
录并处理发光信号（流动注射化学发光流程见

图 #）。以相对峰高定量。

-3 结果与讨论
-" #3 化学发光动力学曲线
在碱性介质中，4567（2)）8 氧化 (9$./%& 产生

较弱的化学发光（图 - 中曲线 :）；如在反应体系中
加入间苯二酚后，化学发光强度明显增强（图 - 中曲
线 *），从进样到化学发光达到最大值时间约为 ;<，
=<发光强度衰减至本底附近。
-" -3 条件选择
-" -" #3 4567（2)）8 浓度的影响3 4567（2)）8 浓度
对该体系的化学发光强度的影响很大。因此在 (9>
$./%&浓度、样品浓度及 )*+, 浓度一定的情况下，
考察了 ! ? @ A #! B; $%& ’ ( 范围内不同浓度 4567
（2)）8 对发光强度的影响（如图 5），发现当 4567
（2)）8 浓度小于 #" ! A #! B;$%& ’ (时，发光强度随浓
度的增加而增大，超过 #" ! A #! B;$%& ’ ( 时，发光强
度反 而 降 低。因 此，在 以 后 的 实 验 中 选 用

4567（2)）8的浓度为 #" ! A #! B;$%& ’ (。

-" -" -3 (9$./%&浓度的影响3 考察了 ! ? #" ! A #! B5

$%& ’ (范围内不同浓度的 (9$./%& 对发光强度的影
响，发现 (9$./%& 浓度增加，发光强度随之增大，基
线也随之显著升高，且飘移严重。当 (9$./%& 浓度
为 #" ! A #! B;$%& ’ ( 时，信噪比最大（如图 ;），故选
用 (9$./%&的浓度为 #" ! A #! B;$%& ’ (。

-" -" 5 3 )*+, 浓度的影响 3 碱的浓度对 (9$./%&>
4567（2)）8 体系发光强度影响十分显著，当碱浓度
太低，体系灵敏度不高，当碱浓度过高，基线飘逸严

重，且信噪比降低（如图 @）。考察了 !" !@ ? !" @$%& ’
(范围内 )*+, 溶液对信噪比的影响，发现 )*+,
的最佳浓度为 !" #!$%& ’ (。
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!" #$ 线性范围、检测限及灵敏度
在上述最佳条件下，对间苯二酚进行测定，其线

性范围为 %" & ’ %& () * %" & ’ %& (+ ,- . /，回归方程为
!! 0 1&2" 1# 3 %4" +%（#：样品浓度 &" %5- . /，$ 0
&6 224 !）。根据 789:;建议，计算得本方法的检测
限为 <" 4 ’ %& (2,- . /。对 %" & ’ %& (4 ,- . / 间苯二酚
平行测定 %% 次，其 =>?为 #" )@。
!" 1$ 干扰实验
对 %" & ’ %& (4 ,- . / 的间苯二酚进行了干扰实

验，结果发现 % &&& 倍的 AB 3、C 3、AD1
3、EF! 3、;G (、

AH#
(、>H1

! (，<&& 倍的 ;H#
! (、D-! 3、I-! 3、:G# 3、

9H1
# (，%&& 倍的淀粉、葡萄糖、果糖、蔗糖，<& 倍的乳
酸、乙醇、苯甲酸、苯酚、邻硝基苯酚、水杨酸对间苯

二酚的测定不干扰。在实际样品分析中，干扰还可

以通过蒸馏消除。

!" <$ 样品分析
准确移取 !<&5/废水样，于 <&&5/全玻璃容器

中用磷酸调至 JD 小于 1，加入 <5/ %&@的 ;K>H1

溶液，数粒玻璃粒，蒸馏至镏出液为 !!<5/ 左右，停
止蒸馏，冷却后，再加 !<5/ 二次水于蒸馏烧瓶中，
蒸馏至收集镏出液体积为 !<&5/ 时停止蒸馏。取
一定量蒸馏液按实验方法测定，结果见表 %。

表 %$ 样品中间苯二酚的测定（% 0 )）

样 品
测得量

.（5-·/ (%）

加入量

.（5-·/ (%）

测得总含量

.（5-·/ (%）

回收率 .

（@）

工业水样 % %" !2+ %" &&& !" #!4 %&!" 1

工业水样 ! %" <1# !" &&& #" +&2 %&1" #

工业水样 # %" &!# %" <&& !" <#1 %&%" !
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