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用大孔树脂富集一毛组管气相色谁

法分析水中挥发性有机污染蜘

许志义 贫尊诗 王仁萍 陈棠颐

中国科学院长春应用化学研究所

本文介绍了用
一 、 一

大孔树脂住富集水中滩娜名

机污染物的方法
。

使用毛细管色谱分离定量
、

质谁定性
。

甜定了 种不同攘度前有机

化合物的回收率
,

与国产
一

树脂作了比较
,
并多次用于第二松花扛等实标水

样的分析
,

均取得了良好效果

早在 年 等人
‘

用
一 、 一

树脂分析饮用水中的中性有机污染

物
,

取得良好效果
。

年 等人对
一 、 一

树脂使用中的种种问题进行了详

细的研究 〔
。

此后
,

大孔树脂的应用 日益广泛
,

现已成为水中镶量的
、

非极性的
、

非

水溶性的有机污染物的优良的富集方法
〔“ , ‘ 。

它便于处理较大量的水样
,

既可提高富集

倍数且又不象溶剂萃取那样引入较大的溶剂本底
。

国内亦有很多单位开展了这方面的工作
,

并得到了很好的应用 缸
“ 。

国产 系列

的大孔树脂性能与国外同类产品不相上下
,

只是有时各批产品性能差别稍大
。

试剂和仪器

。

试剂

纯水
,

由蒸馏水经
一

吸附柱精制而成
。

二硫化碳
,

北京试剂厂
,

分析纯
,

再经二次精馏
。

一 ,

一 目
, 一

公司产
。

一 ,

一 目
, 一

公司产
。

一

和 一 ,

天津试剂二厂产
。

甲醇
,

北京酒精厂
,

分析纯
,

再经二次精馏
。

丙酮
,

北京酒精厂
,

分析纯
,

再经二次精馏
。

其他药品纯度均在化学纯至色谱纯之间
。

仪器
一 公司产 型气相色谱仪

,

带氢焰离子化检测器 和 数
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据处理机
。

方 法

树脂净化和吸附柱的制备 用丙酮浸泡树脂数日
,

不时地更换新溶剂
,

直到丙

酮无色为止
。

然后把丙酮
一

树脂浆转移到底部塞好硅烷化的玻璃毛的玻璃柱里
。

树脂床高

度约为 一 厘米
。

上端塞上硅烷化玻璃毛
。

再用 毫升丙酮
,

毫升甲醇
,

毫升纯

水依次淋洗
,

最后用纯水封好备用
。

吸附 吸附时
,

对不同水样采用的装置也不同
。

测回收率的装置基本上类似于

等人所介绍的
。

分析实际水样时
,

对从江中取回实验室的 水样用 形玻璃管从玻璃

容器中直接把水导入吸附柱
,

吸附柱下端减压
。

若在江边连续取样
,

则用喷浆泵把水直

接压入吸附柱
,

水流速均控制在 一 毫升 分
,

侧回收率时水为 升
,

测实际水样时
,

酌情取不同体积的水量
,

江水一般取 一 升
。

洗脱 用洗耳球排出吸附柱里的水
, 然后用 一 毫升二硫化碳将柱中吸附 的

有机物洗脱
。

先加 一 毫升二硫化碳
,

使其在柱内平衡 分钟
。

打开柱下的活塞让其自

动流出
。

其余淋洗剂分多次加入进行多次洗脱
。

浓缩 用
·

浓缩器把洗脱液浓缩到 一 毫升
。

色谱条件 色谱柱
,

一
, 。 毫米 米玻璃毛细管柱

,

抚顺石油化工研

究所制 , 一 , 。

毫米 米玻璃毛细管柱
,

天津第二试剂厂制 , 一 , 。

毫米 米玻璃毛细管柱
, 一 公司产

。

柱温
,

先在室温保持 分钟
,

后升至 ℃保持 分钟
,

接着以 ℃ 分升至 ℃
。

进样器温度 ℃ ,

检测器温度 ℃ ,

载气
,

尾吹气均为氮气
,

载气流速 毫升 分
,

尾吹气流速 毫升 分
。

检测器
,

进样器分流比
, ,

进样量 一 微升
。

结果与讨论

溶剂
,

树脂空白试验 上述净化树脂方法
,

装置简单
,

手续简便 ,

节省时间
,

净化彻底
。

按上述方法程序其空白试验如图
。 、 、 。、分别为仪器的基线

,

淋洗剂

空自
,

淋洗剂加树脂空白
。 一

柱
, 色谱条件如前所述

。

从图 可见
,

按 升水量计算
,

除苯含量

为
、

三氯乙烯含量
。

外
,

其他均

时闷 成

日 空白试验色谱图

无干扰
。

。

回收率的测定 对第二松花江水中实

际存在的有代表性的在色谱上不相 重 迭 的

种有机物进行回收率测定
。

将 种有机化合物

分别溶解在丙酮中
,

用微量注射器注入盛有两

升纯水的玻璃贮器中
, 配成所需要的浓度

,

摇

匀后通过树脂柱
。

表 列出了 二

树脂吸附
、 、

浓度的水样的
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回收率
,

数据是三次实验的平均值
。

色谱图如图
。

表 列出三种树脂吸附 浓度有机物的水样的回收率
。

表 种有机化合物的回收率

峰号
浓度

化 合

力门叭扭月灯鱿阳灼竹即盯阳花创的弱灼三氯乙烯

甲 苯

四 氛乙烯

抓 苯

邻二 甲苯

甲基苯 甲醚
, , 一

三 甲苯

辛酮一

邻二 氯苯

六 氮乙烷

二 甲苯胺

硝基苯
, 一

二 甲酚

六氛丁二烯
, , 一

三氯苯

茶

问硝 甲苯

间硝抓苯

月
一 甲蔡
一

特丁基 间 甲附

联 苯

邻硝基苯 甲醚
, 一

二特丁基对 甲苯

功且幻

厂厂 里里

王〔〔

粼
时问 应时

圈 种标准化合物的色谱图

一 柱
, 各峰号所对应的化合物见表

从表 可见除六氯乙烷和六氯丁二烯之外
,

其余 种化合物的回收率基本是髓浓度

降低而降低
。

低级酚收率较低这与文献报道相符合 【
。

氯化物的回收率随巷氯的 增 多
收率下降

。

从表 可见
,

对 种化合物平均回收率
, 一 。。吸附性丽德定

,

回收率较高
。

实际水样的分析 用本方法分析了松花湖
、

松花江和金沙江等水样
。

其中对松

花红水样进行过多次分析
,

定性出了三百余种有机污染物
〔’ 。

图 是松花江九站 右岸

水样的色谱图
,

定性结果见表
。
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衰 三种不同树脂的回收率
,

化 合 物
一 一 一

“三氯 乙烯

甲苯

四抓乙烯

抓苯

邻二 甲苯

甲基苯 甲醚
, , 一

三 甲苯

辛酮一

邻二抓苯

六氯 乙烷

二 甲苯胺

硝墓苯
, 一

二 甲酚

六抓丁二烯
, , 一

三抓苯

蔡

间硝基 甲苯

间硝基氮苯

日
一

甲蔡
一

特丁基 间甲酚

联苯

邻硝基苯 甲醚
, 一

二特 丁基对 甲酚

平 均 值
自 , , 曰 臼

时间

圈 松花江九站水样色谱图
一

柱 , 各峰号对应的化合物见表

用毛细管色谱测定水中多组份有机物的含量文献报导不多
。

我们配制 种有机物的

标样进行 次分析实验
,

其相对标准偏差
,

苯为
,

硝基苯为
, 一特丁基间甲

酚为 写
。
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衰 松花江九站右岸水样定性结果

化 合 物 峰 号 化 合 物

︸八﹄自通
‘甘月口上︸,土,山,自几‘,翻八叮

沙

、

‘

‘任月匕。八,,白月才︺,,山,曰勺创,妇

、

三氯 乙烯

四抓乙烯

氯苯 间二 甲苯 对二 甲苯

苯 乙烯
, , 一三 甲苯

辛酮
一

一

庚烯醛
一

五环
, , , , , , , , , , , 月 癸烷

二 甲酚

二 甲基 乙苯

四抓丁二烯

六氯乙烷

二 甲基苯 乙烯

二 甲基目比喧
一

年基苯并咪哇

二 甲酚 〔异构体

澳苯 二 甲酚

二甲酚 十 六氯 丁二烯
, 一

二氢
一 一

甲基苯吠喃

蔡

苯并略吩 间硝基 甲苯

间硝基氮苯

哇琳

口
一

甲蔡
一

甲禁

弓噪

联苯

危烯

,,,创

苯

甲苯

乙 苯

邻二 甲苯

苯 甲醚 十 四氯 乙烷

辛醉
一

, , 一

三 甲苯

甲基苯 乙烯
, , 一

三 甲苯 间二氯苯

对二 氯苯

甲基苯乙烯

邻二 氯苯

亡行

邻甲酚 二 甲 乙苯

二 甲基苯胺

澳氯苯

硝基苯

二 乙烯基 苯
, , 一

三氯苯

邻硝基 甲苯
, , 一

三抓苯

对硝基 甲苯

对硝基抓苯

邻硝基抓苯
一

特 基 间甲酚

甲基喳咐

邻甲氧基酚

邻硝基苯甲醚

日强凡匕入任六一勺月曰
人一几几月任臼‘皿叹喇尸卜匀肉一匕
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