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可变角同步荧光法快速同时测定苯酚和苯胺

李耀群
’

蔡丹群 黄贤智 许金钩

厦门大学化学来 现代分析化学研究所
,

厦门
,

摘 要 本文建立了苯酚和苯胺的同时可变角同步荧光分析法
。

对方法的优越性进行了讨

论比较
。

实验是在自制微机化多功能荧光分光计上进行的 方法简便
、

快速
、

灵敏
。

关链词 荧光分析法
,

可变角同步扫描
,

苯酚
,

苯胺

引 言

苯酚和苯胺均为重要化工原料 且都是环境污染物
,

常共存于工业废水中
。

对这两组份的

测定 已有不少报道
一

‘一‘〕 ,

但通常需经繁杂的预分离步骤
。

曾有采用分光光度法同时分析的报

道之‘
·

’〕,

遗憾的是分光光度法灵敏度不高
。

和分光法相比
,

荧光分析法灵敏度大为提高
,

但苯酚和苯胺的荧光激发和发射光谱谱带较

宽
,

互相重叠
,

给混合物中两组份的同时分析带来困难
。

同步荧光法是解决多组份荧光物质同

时测定的良好手段之一
。

可变角同步荧光法
·

’〕

为同步荧光法的一新分支
,

和通常所见的固定

波长同步荧光法
一

,们相 比
,

具有更大的波长选择灵活性
,

使分析灵敏度和选择性能得到进一步

提高
。

本文建立了苯酚和苯胺的同时可变角同步荧光分析方法
。

实 验 部 分

 仪器和试剂

自制 微机化多功能荧光分光计
二“ ’。

缓冲溶液
。

由 八 磷酸二氢钾和 磷酸氢二钠以体积比 混

合而成
。

苯酚和苯胺贮备液 准确称取 苯酚 级 和 苯胺 级 溶于去离子

水分别配制成 浓度为 拼 的贮备液
。

避光存放
。

测定方法

试液倒入石英液池
,

置于仪器样品室
。

设置仪器扫描参数 激发单色仪起始扫描波长为

扫描速度为 发射单色仪的起始扫描波长为
,

扫描速度为

 
。

记录其可变角同步荧光光谱
。

以光谱图上的 和 均以发射波长表示 的峰

高分别测定苯酚和苯胺的浓度
。

结 果 与 讨 论

固定波长同步荧光光谱

采用不同的激发与发射波长差 △入
、 、 、 、 、 、

绘制了一系列固定波长

同步荧光光谱
。

今入取值较小
,

有利于苯酚的测定
,

但因苯胺信号弱不利于苯胺的测定
。

随着 △入
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取值的增大
,

苯胺的同步荧光信号增强
,

但苯酚的同步峰和苯胺的同步峰逐渐靠近
,

前者渐淹

没于后者中
,

如图 所示
。

故 酝取值大时
,

苯酚和苯胺的分析测定均难以有效实现
。

可变角同步荧光光谱

可变角同步荧光分析法系激发和发射单色仪的

波长分别以固定的速度扫描
,

但两者扫描的速度不

同
。

本文经试验
之‘ 〕 ,

确定采用如 节所列出的扫

、,百,妇六尸,,,补

,压“月

、
·

,
声

七 丫 卜 【

乙 、

图 固定波长同步荧光光谱 △入二

一 一 一 笨酚
,

一
·

一
·

一 苯胺
, “

—
混 合物

,

组份浓度同上

描参数
。

图 即为可变角同步荧光光谱
。

光谱左侧的

小峰为瑞利峰
,

对测定体系无甚影响
。

采用如此的可

图 可变角同步荧光光谱

图示和组份浓度同图

变角同步扫描方式
,

使苯酚和苯胺的信号强度和分辩率均能较为满意
。

结果表明
,

可变角同步

荧光法有利于苯酚和苯胺的同时鉴别和定量测定 该法有着比文献〔 〕所指出的简单地合并

扫描步骤更为巨大的作用
。

工作曲线及检出限

表 列出该法所得的工作曲线回归方程
、

相关系数和检出限
,

表中还给出了固定波长法

△人 的结果以资对照
。

检出限按空白测定 次 的标准偏差对应浓度的三倍求得
。

表 可变角和固定波长同步黄光法的工作曲线比较

回 归方程 相关系数 位出限 产

可变角法
十

十 《

 酚苯苯 胺

酚胺苯苯
固定波长法

 十

《 十

人工混合样品的分析

取苯酚和苯胺贮备液配制成人工混合样品
,

测定结果如表 所示
。

苯酚和苯胺的平均误差

分别为 士 和一 士
。
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表 人工混合样品侧定结果

笨 阶 苯 胺

已知量
户  

侧得盆
拌  

误 差 已知

产

侧得

雌
丹了

一

,几

,曰亡
住

哎《

吸

。

,

一

一

一
。

,

一

只
, 一

十

。
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误 差

(% )

一3
。

3

一4
.
0
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.
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+ 0
.
3

+ 5
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0

一 3
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0

+ 4
.
6

一 1
.
0
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.
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