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1　用连续流动分析法测定地表水中挥发酚的探讨

1.1 方法检出限

最早探讨地表水的问题时候，是通过一些传统的方

式来进行检测。而对于其中挥发出相关酚数据值，则没

有具体的相关分析，为 0.001 mg/L，[3] 封晓杰 [4] 测定的

检测数据达到 0.0012 mg/L，这也是 2012 年时候才有的一

项不同数据。2013 年韩冬青等人 [5] 在检测的过程之中得

到的出限制数据值为 0.0003 mg/L，2015 年席彦凯等人 [6]

测定的检出限数据值为 0.0002 mg/L。2016 年张瑞峰 [7] 测

定的检出限数据值为 0.0003 mg/L。2017 年魏生玲 [8] 检测

检出限数据值为 0.0003 mg/L。所以根据上述的内容可以

看出，在使用连续流动数据仪的过程之中，可能检测的

力度会不断加强，与此同时数据也在不断更新，每年都

有一定的变化，所以这种数据仪在检测的过程之中表现

出比较明显的先进性，与此同时也有着较为精准的科学

测定数据值，它一定程度上能够替代 4- 氨基安替比林分

光光度法。

1.2 测定下限

根据我国的相关规定，出限检测的过程之中，以四

倍左右的数据作为检测的下限。其中根据检验的角度上

来看，可以采取较为科学的方式来进行下限值的检测。

像这种科学的方式在摸索的过程之中，目前选定了连续

流动分析法，这种方法体现出了较为明显的优势，跟传

统上相比能够替代 4- 氨基安替比林分光光度法，尤其是

针对于下限值测定的过程之中，他能够表现出更加明显

的优势。

1.3 精密度和准确度

在研究的过程之中表明通过连续流动分析法的研究

能够对于下线数据得到较为精准的测定，它精密性比较

高，与此同时在周期上也较为短，在检测的过程中能够

表现出较为明显的效率。采用全自动连续流动分析法检

测地表水中的挥发酚，在检测过程之中采取了一定的对

比。主要是与 HJ 503-2009《水质 挥发酚的测定 4- 氨基

安替比林分光光度法》进行了较为明确的对比，并发现
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实际上在通过连续流动分析法进行检测操作的过程之中，

不仅代替了手工操作带来的一定麻烦，与此同时也使得

周期变短并提升了效率，而最终测量地表水中挥发酚的

数据值也显现出了一定的精度。所以是非常可行的。

2　材料与方法

2.1 试剂与仪器

2.1.1 试剂

（1）用合理的蒸馏实验容器选取一定的化学物质，

比如说磷酸，通过适当的磷酸，把约为 50 mL 左右。

（2）4- 氨基安替比林溶液：选取 0.26g。这个数量比

较合适整个实验的实际所需要量，与此同时也能够通过

这个量展现出较为明显的实验数据。溶于 400 mL 实验室

无酚蒸馏水中，是加上一半容量左右的十二烷基聚乙二

醇醚。

（3）选取一定容量的铁氰化钾溶液，大约在 0.8g 左

右，搭配在实验过程之中所需要的硼酸数量大概为 1.2g

在这个过程之中将他们进行融合，溶于 400 mL 无酚蒸馏

水中，通过氢氧化钠调和液并且产生一定的 ph 值指标之

后，让 ph 值的指标能够达到三左右，则对实验能够产生

备用价值。

（4）通过选取氢氧化钠，对实验进行辅助。具体的

量为 0.4G 左右。（0.01 mOL/LNaOH）定容至 1L。

（5）酚会产生一定的标准化溶液，这种溶液能够在

购买的过程之中表现出明显的差异性，所以要选择一些

生态环保部标样的成分才能够对实验数据结果产生一定

的有效性。批次编号：19022。通过配置相关的溶液使其

能够达到浓度为成 10 mg/L 在一定程度上容器之中挥发之

后，最终得到 1 mg/L 的挥发酚，这种状态下的挥发，酚

能够备用，并且产生一定的实验价值。

2.1.2 仪器

德国 SEAL 连续流动分析仪、KQ5200DE 型模式下的

清洗液，这种清洗液是一种基于数控超声波模式下的清

洗液，因此有着较为明显的先进性。

2.2 试验原理

我们在实验中所采取使用的 SEAL QuAAtr039 连续流

动分析仪自动进行取样，同时在检测的过程之中也能够

表现出较为先进的精密程度为实验提升较大的效率。待

分析样品和试剂通过蠕动泵带动直接转到管道中，根据

实际的试剂混合样品所需要的程度来看，将引入的空气

作为一个隔离的介质。将液体分成不同的区域进行隔离，

也就是样品是在陆续过程之中进行接入的。这其中被空

气所产生的气泡进行了隔离，所以形成了不同单元的区

分。在混合了相关磷酸之后产生新的物质发挥。蒸馏液

在这个过程之中混合了磷酸之后将会与呈现出连续流动

模式下的 4- 氨基安替比林及铁氰化钾出现一定的混合作

用。铁氰化钾氧化生成醌类物质与酚相融合之后，和与

4- 氨基安替比林产生反应，这个时候出现一些黄色的化

学物质。通过实验的要求，基于波长 505nm 模式下进行

比色分析，最后根据峰高与浓度的线性关系自动计算出

最终的结果。

2.3 试验方法

2.3.1 标准曲线配制

依次取 6 个 100 mL 容量瓶并编号，分别向每个容量

瓶中吸取挥发酚标准使用液（1 mg/L）0.5 mL、1 mL、2 

mL、5 mL、10 mL、20 mL，加水定容，配制成 0.005 mg/

L、0.01 mg/L、0.02 mg/L、0.05 mg/L、0.1 mg/L、0.2 mg/L

的标准溶液。

2.3.2 试验过程

根据仪器的操作说明连接好各个管路，按照顺序开

机并开启软件，确保仪器正常启动，查看基线，待基线

稳定，开始进行试验。

3　结果与分析

3.1 全自动连续流动分析法的线性范围和检出限

将仪器调至最佳的状态，这个时候所产生的坐标，

由苹果所产生的不同数据构成。挥发酚浓度（X）在整

个的坐标过程之中展现为横坐标，峰高（y）为纵坐标能

够展现出一定的方程式，并且会就出合理的坐标，参见

如下：y=0.36455x+0.00005（1）

相关系数 R=0.99998，完全满足分析要求。

图1　挥发酚全自动连续连续流动分析法标准曲线

按照检出限的测定方法，对起始浓度标准溶液进行

10 次重复测定，记录仪器的测得值，根据标准提供的公

式，算出仪器的检出限 DL，结果如表 1 所示。

3.2 全自动连续流动分析法的精密度

由于试验过程中，全自动连续流动分析仪可精准控

制反应的温度和反应时间，自动进样，减少了人为误差，

所以该方法重复性好，精准度高。对挥发酚含量为 0.05 

mg/L，0.1 mg/L 的标液点重复测定 6 次，其相对标准偏差
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（RSD）分别为 1.06% 和 1.14%。

3.3 全自动连续流动分析法的准确度

有证标准样品测定值为 0.0632 mg/L，符合标准样品

0.0632±0.0044 mg/L 的测定要求。

3.4 全自动连续流动分析法的回收率试验

在样品中加入0.01 mg/L、0.05 mg/L和0.1 mg/L挥发酚

标准溶液，测定回收率，回收率在99.0% ～ 103.0%之间。

3.5 全自动连续流动分析法

试验结果表明，全自动连续流动分析仪测定挥发酚

的整个试验过程是在一个密闭的管路环境中，样品进样、

试剂的加入，蒸馏和测定基本都是自动化操作，相比传

统方法的繁杂的人工萃取、蒸馏，全自动连续连续流动

分析法目标产物损失量小，不会造成测定的结果偏低。

根据测定结果进行统计分析证明两种方法并无明显差异。

4　结论

本文采用了全自动连续流动分析法检测如皋地表

水中挥发酚。实验的过程之中能够检验出较为明确的

数据结果，与此同时也有着较好的准确性不仅提高了实

验效率，也使得周期进一步减少。得到的相关系数 R 在

0.9999 以上，最低检出限完全满足国家标准的要求。由

于 4- 氨基安替比林三氯甲烷萃取分光光度法在实验操作

过程中，操作繁杂，水样需要蒸馏，费时费力，三氯甲

烷有毒有害，对实验操作人员有一定的危害性。连续流

动分析法体现出了与传统很多其他方法相比明显的优势

性。分析速度快，样品前处理简单，无须蒸馏，取样量

少，有毒有害试剂使用量少，与此同时也可能将毒性降

低，并且对操作人员避免出现伤害，这不仅提升了效率，

也同时对于安全生产有着一定的意义。
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表1　全自动连续流动分析法检出限测定结果

起始浓度标准溶液 10 次测定值（mg/L） 检出限 DL（mg/L）

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
0.0002

0.0047 0.0040 0.0047 0.0048 0.0050 0.0048 0.0046 0.0046 0.0050 0.0052


