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摘 要

前文用间歇法和可见及紫外分光光度法测定了5 6 ; 系列对水中微量有机物的吸 附性能
3

筛选 出 吸附性能较佳的

< 6 ; 一 �8�
3

但在实际水样分析中经常使用的是柱吸附法
,

评价富集剂性能的可靠指标是回 收率
3

因此本文采用住吸附

法和可见及紫外分光光度法进一步测定了< 6 ; 一 �8� 对笨胺
、

笨甲酸
、

邻笨二甲酸二甲脂
、

亚甲基兰
、

抓笨
、

硝基笨
、

联

笨
,

笨酚
、

邻甲酚
、

间甲酚
、

对甲酚的富集回收 卑
,

分 别 为 �8 �
,
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�� 种芳香族化合物的回收率平均值为触
3

∀男
,

其中笨酚的回收串为触
3

8男
,

甲酚类化 合物的回收率为

3 ≅
3

!苏
,

这对被酚污染的水质的分析具有重要的意义
,

说明在实验条件 厂< 6 ; 一 � 8� 具有较佳的 吸附性能
3

使用5 6 ; 一

� 8�为富集荆似较合适
3

实验结果表明< 6 ; 一 �8� 因与亚甲基兰分子间有较强的相互作用力而对亚甲基兰有较强的保留
,

不易被甲醇洗脱
,

回收率较低
,

∗/
3

!拓
3

其他化合物很容易用少量有机溶荆定量洗脱
,

9联苯用二氛甲烷洗脱
3

氛笨 和 硝基笨用乙陇洗

脱
,

其他化合物用甲醇洗脱:
,

这表明树脂与被吸附的溶质分子间作用力较弱
,

主要是范德华力
,

基本上不 涉及禽子交

换作用
3

实验表明在柱吸附过程中存在着柱头浓缩现象
,

因此用做富集剂的树脂具有适当大一些的孔径结构似乎是有益

的
3

实验使用的5 6 ;一 �8�树脂柱具有良好的再生性能
,

可以重复使用而不降低富集效率
3

近年来
,

国外利用合成高分子吸附剂富集水中有机污染物
,

无论在富集方法
、

脱附方法

和分析方法等方面的研究都很广泛
3

许多文献从实际应用的角度出发
,

用柱吸附法测定了富

集回收率
, ΑΒ Χ Δ等人Ε2〕认为此法具有许多独到的优点

,

方便
、

迅速
、

重现性好
、

富集效率高
,

对多数有机物的测定是准确可靠的
,

可以发展成为一个标准的水质分析法
3

前文叙述了用间歇法测定国产高分子多孔小球 5 6 ; 系列对水中 微量有 机 物 的吸附性

能 9� 〕
,

筛选出吸附性能较好的 5 6 ; 一�8 �
3

但 是 在实际水样的分析中经常使用的是柱吸附

法
,

因此
,

本文在原来工作的基础上采用柱吸附法和可见及紫外分光光度 法 进一步测定了

。6 ; 一� 8� 对模型水样的富集回收率
3

一
、

实 验 部 分

以
�

、

仪器
、

试荆同文献〔� 〕

间甲酚
、

对甲酚
、

联苯
、

氯苯
、

硝基苯为色谱纯或+
3

Φ3 级
3

玻璃棉按文献〔的方法精制
,

柳,  � 年毕业研究失 尹衷3 肚年毕业生
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柱吸附装置参见文献〔�〕
,

吸附柱内径 �厘米
,

学 � 春

长了。厘米
,

内装 5 6 7一 � 8 � 9召。一 � 8 8目:

�克

�
、

测定条件

参考 /Γ Η Ι 2ϑ Ε
标淮光谱图选择各项测定参数表�

。

表 飞 富 集 回 收

化‘
条 布题
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8
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,
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醇
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8∀8阳醉83川甲>加醇��83�8甲

!
、

标准曲线的测定

用甲醇配制苯胺
、

苯酚
、

邻 甲酚
、

间甲酚
、

对甲酚
、

苯甲酸
、

邻苯二甲酸二甲醋
、

亚甲

基兰工作溶液
,

用乙醚配制氯苯
、

硝基苯工作溶液
,

用二氯甲烷配制联苯工作溶液
,

浓度分

别为。
、

�
、

�
、

!
、

∀
、

ΟΠ Π Μ
,

按选用的测定条件用 ? ≅ � 5 型分光光度计分别测定每舀种浓度的

消光度
,

以消光度对试液浓度作图得到标准曲线
,

见图 �
3

∀
、

富集回收率的测定

以筛选出的较好树脂5 6 7一�8 �为富集剂
,

在室温下测定
3

Θ肖光度
消光度

��Ρ醉Ρ
3

ΡϑϑΡ习肆ΡΡ
往叮

之

Ν
(

。

(
。

对甲酚

苯酚
间甲酚
邻甲阶

蔫苯

卜
一、一、
一

一、一令
浓度 9 ,, Π Μ 少

多 !

浓崖9如拍》

9Γ: 酚类化合物 9勒 其他化合物

图 � 标 ΣΚΘ 曲线

9�: 新柱的安装参见文献〔�二〔的
3

柱中擂入一个经净化处理的 玻 璃棉塞
,

加满甲醇
,

然后称取�克5 6 7一 � 8� 用甲醇调成浆状
,

打开柱下端旋塞
3

同时由柱顶力
,Θ 入 树 脂一甲醇浆

至树脂床大约 ?厘米高
,

再擂入第二个经净化处理的玻璃棉 塞以免在 操作过程中树脂颗粒漂

浮起来或在加人模拟水样和洗脱剂时搅动树脂床
,

按图 �装好吸附 装 置
,

单孔塞的孔联通氮

气
。

9� : 新柱的净化方法同文献〔�〕
3

依次用 �8 毫升甲醇
、

乙睛
、

乙醚各浸泡半小时
,

柱子

加满甲醇保存至使用时为止
3

使用前用 �口口口毫升蒸馏水洗涤树脂〔≅〕
,

当水 面 下降至树脂床



念期 珠 境 化 学 桩

顶端时关闭旋塞
。

9! : 模型水样的富集

用蒸馏水配制化合物的模拟水样
,

浓度均为功ΠΜ
,

含氏Τ)氯化钠帕
,

用时 由贮备液

新配
3

选择水样浓度为Π ΠΜ 级而不是痕量水平是 为了避免溶质与水的竞争吸附对回收率 侧定

的影响以及由于浓缩而引起的误差〔的闭
3 Ε

由贮液器上口加人 � 88 毫升模拟水样
,

调节氮气压力和旋塞位置 使 水样流速恒定
,

水样

全部通过柱后
,

用氮气吹扫�分钟除尽柱中保留的水分
,

富集洗脱条件见表 �
3

在选择的实验

条件下不会发生柱的突破现象阁

二
Υ

Υ

表 � 富 集 洗 脱 条 件

化合‘

恻
Λ , , Ν邻苯二甲

Λ二竺
一

Κ全男矍二
亚甲兰 氯苯 竺’竺⋯竺匡

邻甲酚

流速9毫升ς分:

洗脱剂 甲醇 甲醇 甲醇

� >

乙醚

�>
3

�>

乙醚 Κ二氯甲烷 甲醇

��

甲醇

� �

甲醇

备 注
水样

44Μ � 8

Ω Ω �气 3二

Υ
Ω

色竺
Υ

乙
Υ

竺
3

巴吟
, Κ,

3 3

丫 ’
3

, 3

�
, 二 二 、二 ��⋯Ξ , 3

李
二
”

Ω

4.补
一 ,

、

一

9∀ : 柱的洗脱

由贮液器上口一次加入≅毫升洗脱剂
,

塞好
,

使洗脱Ψ22 与树脂接触小 衡 ≅ 分 钟
,

拿掉塞

子
,

在氮气压力下使洗脱剂通过柱子进人�≅ 毫升具塞刻度试管中
,

重复洗 脱≅次
3

精确计量

脱液体积
,

混合均匀后不经除去少量水分
,

即以了“5 型分光光度计 按 选用测定条件测量光

度
。

9≅ : 柱的再生参考文献 〔刀进行
3

在洗脱后立即再生树脂
,

加入甲醇振荡以除去柱中空

气泡
,

然后使总体积 !8 毫升的甲醇通过柱子
,

关上旋塞另外加人�8 毫升甲醇塞好
,

直到下次

使用前水洗去甲醇即可使用
, ‘

无需进一步处理
3

一
‘

加丫回收率的计算

由消光度数值以标准曲线上查得对应的洗脱液浓度
,

按下式计算富集回收率
Ω

一

回收率 9Ζ : [ 洗脱液总体积 庵升: ; 对应浓度 9Π帅:

取三次试验的平均值表示回收率
,

误差用变动系数表示
,

结果列于表!
3 ’

」

表 ! 5 6 7 一�8 � 的 回 收 率
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二
、

结 果 与 讨 论

由表!可以看出除亚甲基兰外
,

其它实验化合物的回收率都较高
,

其中苯酚 的回收率为
夕∀

3

, Ζ
,

三种甲酚类化合物的平均回收率为夕≅
3

!Ζ
,

这对被酚污染的水质的分析具有重要意

义
,

说明在实验条件下5 6 ; 一 � 8� 具有良好的吸附性能
,

因此推荐使 用 5 6 7一�8 �作为富集

剂似较合适
。

实脸表明
,

被5 6 7 一�口�树脂吸附的有机溶质很容易用少量有机溶剂 定量洗脱
3

这说明

树脂与溶质分子间的作用力较弱
,

主要是范德华力 9∴ Γ Χ

ΗϑΕ ] ΓΓ2 Ο:
,

基本 上不涉及离子

交换作用
。

5 6 7一�8 �是非极性树脂
,

非极性溶质或溶质分子的憎水部分易于为僧水性树脂表面所

吸附
,

当改变溶质
、

溶剂对树脂的僧水 ς亲水平衡时就能影响到溶质的吸附行为
、

很多文献报导川 阁
,

几乎绝大多数有机分子以离子状态流经树脂柱时都倾向于留在水

相中而不被树脂吸附
3

因为在电离状态时
,

离子一水偶极分子的相互作用增大了水溶度
,

降

低了吸附容量和回收率
。

例如
,

浓度为2Π Π Μ 的解离度很大的苯 甲酸水溶液流经; + 4一 �树脂

柱时
,

回收率只有�! Ζ
,

当水样Π . 二 !
3

�时
,

由于苯甲酸的电离受到抑制
,

在水 相中苯甲酸

主要以分子状态存在
,

回收率上升为� 88 Ζ〔�8 〕
3

亚甲基兰是一个大分子染料
,

在水中解离生成阳离子呈兰色
3

由表 ! 可看出 5 6 7 一�8 �

对亚甲基兰有相当大的保留
3

在柱吸附过程中
,

亚甲基兰可被树脂完全保留
,

过柱水用? ≅� 5

型分光光度计检查不出有吸收
3

回收率实验结果还表明
,

已被树脂保留的亚甲基兰的洗脱比

较困难
,

回收率只有 ? ≅ Ζ左右
,

连续三次测定的回收率逐渐增大
,

这些都表明在树脂和亚甲

基兰分子之间存在着某种特殊的较强相互作用
3

∃

才⊥ Τ ⊥ ς ⊥

亚甲基兰的分 子 结 构为以− . : Ω ∃一 Ν Λ� 】】 Λ 、 , 。。 、 。 Ι 。卜 _
, 、 , ‘二、 。

‘ ∗ 班二
“”“

‘

” ””
吸 、

一“
“‘

’

一

火尸火尹⊥尸一
∃ ‘− .

!
’

�

〕
‘ −2一 在 分子的共辆长

/

链上有一个硫原子
,

由于硫原子具有较大的极性和变形性
,

当与表面结合时能获得较大的表

面结合能
,

克服了电荷作用对回收率的影响
,

因此5 6 7 一 � 8� 对亚甲基兰 显示出相当大的保

留
。

实验表明
,

当水样流经树脂柱时
,

水样中的有机溶质首先被吸附在柱头部分韵树脂上
,

随着流经柱的水样体积的增加
,

柱头水相中的溶质被浓缩
,

一部分溶质分子有可能更深地进

入树脂的孔内
,

不易洗脱
3

因此
,

作为富集剂使用的树脂具有适当大一些的孔径结构似乎是

有益的
3

对连续分析
,

5 6 7 一� 8� 树脂柱的再生简便
、

迅速
,

虽经多次使用 富集敷率未见降

低
3

本文只测定了�� 种芳香族化合物的回收率
,

没有系统地考察诸如温度
、

树脂粒度
、

生产

批号
、

试液Π.值
、

加盐量和树脂床形状等因素以及儿种溶质
,

同时存在时由于竟争吸附对回

收率的可能影响
3

特别是关于树脂的表面结构和吸附机理方面的研究
,

还有待进一步探讨
3

9�8  �年�月�>日收到:
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9上接 ?� 页:

大气光化学 Σ

表面和界面上的光化学
Σ

化学物的微生物代谢,

植物的摄取
、

传导和代谢 ,

水生动物体内代谢和分布多

实验室微生物生态系统
,

化学物在环境中的反应类型
。

第二卷
, Φ � =  �年

, � 8 ≅页

内容
Ω
环境光化学的基本原理 Σ

环境光化学的实验装置 ,

水生光化学 ,

有机化合物的微生物变化动力学
Σ

水生环境中的疏水相互作用
Σ

腐殖质与环境化学物的相互作用 ,

络合对某些金属行为的影响
,

哺乳动物对环境化学物的安排和代谢
,

药物动力学模式
3

第三卷
,

+ Τ , ≅ 8年
, �了∀页

内容
Ω
汞

、

锡
、

多环芳烃和杂环芳烃
、

氟化碳
、

氯代烷烃
、

含氧氯代芳香族化合物
、

有

机染料和颜料
、

无机颜料
、

放射性物质
3

第三卷
, Φ � =  �年

, � � 8页

内容
Ω

铅
、

砷
、

被
、

硒
、

矾
、

− Ω 和 − Τ

卤化碳
、

卤代芳烃
、

挥发性芳经和表面洁性荆
3

该书各专题均为权威人士选写的综述性或专论性文章
,

并附有大复参考文献
3

该书可供从事环境科学的研究人员
、

工程技术人员
、

教学人员以及大专院校学生阅读与

参考
3

中国科学院环境化学所图书馆收藏
3

9陆长旭:


