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要

本文介绍了水中痕且多舰联笨 。 的定盈侧定方法一
以国产多孔高分于材科 让

试 或 为富集捅的琉水性吸附法 采用乙陇作洗脱荆
,

分别用坟充柱和毛细管往气相
色谱

一

电子描获枪侧器检侧 用城解法和徽机时间窗法排除有机级农药的千扰
。

本法对 仑

和 的最低检侧浓度分别为。 “ 和 。 卜 应用本法对饮水和地面水中多抓联苯进

行了检测
。

多氯联苯是早 巳公认的全球性污染物
,

美国 列出七种多氯联苯混台物作为水中

优先分析的污染物
,

并列为常规监测项目 『‘ ’ 我国对水中及土壤中多氯联苯的侧定也

已有报导 〔 ·“

对水中痕量多氯联苯的检测
,

首先要考虑到高效能的富集技术和气相色谱的选择性

检测
,

此外
,

还要有排除有机氯农药干扰的简便措施 我们以国产疏水性吸附树脂上试

或 作为富集剂
,

试验了不同洗脱剂对回收率的影响 在排除有机氯农药干扰方

面
,

碱解法虽能达到定量去除干扰的目的
,

但多氯联苯亦有部份损失
,

且操作较繁琐
。

利用微机处理时间窗法
,

在有机氯农药存在的情况下
,

能识别多氯联苯峰

通过模拟水样分析
,

证明回收率为 在实样分析中
,

当取样量为 时
,

最低

检测浓度为
。 协 。 件 ,

实 验 部 份

仪器及富集剂

型气相色谱仪
,

配有电子捕获检测器 上海分析仪器厂

富集柱为带有聚四氟乙烯活塞的玻璃柱
,

长
,

内径
,

内装上试 或 吸

附树脂
。

上试 或 有机担体 一 目 在脂肪抽提器中依次用乙醚
、

乙精和甲醇各提

取
,

处理后的富集剂浸于甲醇中保荆 使用时
,

在装入富集柱后
,

用纯水清洗除去

全部甲醇
。
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富集

水样一般为
,

贮于 的圆形贮水瓶中
,

用纯氮气加压 或高位放样 使水样以

约 的流速流经富集柱
,

然后用纯氮气吹气脱水
,

用 乙醚分六次洗脱富集

柱上被吸附物 合并乙醚洗脱液
,

用碱性溶液萃取
,

以去除酸性化合物 乙醚相用无水

硫酸钠脱水
,

过滤
,

滤液用高纯氮吹气浓缩到 或 闪
,

最后进行色谱测定

色谱条件

柱
一 一 ‘ 咬 一 目

,

长
,

内径
,

柱温 ℃
,

电子捕获检测器
,

检测室温度 ℃ 载 气 为高纯氮
,

流速

柱 亚 一

石英毛细管柱
,

长
,

内径
。

柱温 ℃ 电子捕获检测

器
,

检测室温度 ℃, 载气为高纯氮
, ,

分流比

定量计算 采用外标法以峰面积计算

结 果 与 讨 论

认 富集方法的研究

文献 〔 〕曾报导 了一些富集剂对水中痕量氯酚类化合物的富集性能
,

表明上试 或

吸附树脂是较为理想的富集剂
,

经对 富集的初步研究
,

亦具有较好的效果

不同洗脱剂和洗 脱剂用量对
。回收率的影响分别见表 和表

表 不同洗脱剂对 回收率的影响

洗洗 脱 剂 丙 酮酮 甲 醉醉 乙 醚醚

使使用温度 ℃ ⋯
。。。。。。。。使使用温度 ℃ ⋯
。。

⋯用用 量 乏
’

回回 收 率

表 洗脱液用量对 回收率的影响

乙 醚 量 加入量
协

测 得量
协

回 收 率

⋯ ⋯
⋯ ⋯
⋯

“

“
·

树 ” , 消
· ”吕 ”· ”

从表 可见
,

乙醚及甲醇对 洗脱都有较好 回收率
,

但考虑到要适应多种有机

组价的洗脱
,

在实际分析中仍采用 乙 醚 六 指 出
,

用 乙 醚洗脱
,

即可得到近

的回收率
,

考虑到水中其它有机污染物能同时被富集
,

为保证洗 脱完全
,

故采用 乙
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醚作洗脱剂

去除六六六的干扰
一 ,

有机氯农药六六六广泛存在于地面水中 级
,

干扰多氯联苯的测定
,

特别是

黔六六六尤为显著 交图
, 、 因此

,
、

需去除其干扰
,

其方案有二

碱解法 ‘ 〕 将经富集浓缩预处理过的试样 几百微升 移入 烧瓶中
,

加入 氢氧化钾
一
乙醇溶液 于回流 后

,

冷却至 ℃
,

再加入 正己烷振摇

半分钟
,

冷至室温
。

将试液转移到预先放入 正己烷
一 乙醇和 纯水的分液漏斗

中
,

激烈振摇半分钟
,

静置分层后
,

水相再用 正己烷萃取二次
。

合并萃取液
,

用

水洗三次
,

有机相经无水硫酸钠脱水
,

最后用纯氮吹气浓缩到 或 口
,

取

叭 进行气相色谱分析
,

结果列于表
。

”。左寸已

⋯卜睡

咤月招“,炭卜

切们

蕊
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八
黝曰峙

飞

搁阴
」‘‘皿“

拍吕公几

图 气相色谱的分析
柱

,

峰 一峰 为三氯联苯

图 气相色谱分析
柱 , · , 名 丫 · ,

·

朋
,

子
·

、 , 琪 乌 扭 滋

否 方

衰 六六六经碱解后的去赊率

, 哀杯“ 沛 ,‘ 藏 威‘ , , 粤皿‘ ‘傀单省

一

‘、
少一︷了、︷

一

,︸瞬一卜,去一竺 梦 土 加 卉 量娜 , 侧 释 蚤年幼

一

丫一

一

‘ 一
、

一
一一一

福‘ 端
‘ “

仁
。

。

。

竹一

表 表明
,

用本法基本上去除干扰物爵六六六
,

但考虑到碱解法需通过多种步骤
,

对 会有一定的损失
,

因此试验了在空 自试样中加入一定量的于 进行回收率试

验
,

结果见表 尽管用碱解法对去除六六六的干扰很有效
,

但从表 可看出
,

约

有 要损失
。

时间窗法 来用上述气相色谱条件侧得 主峰的保留时间和 一

六六六的

保留时间相差 一
· ,

可用微机处理时间窗法
,

对份六六六进于裙别
,

这样邵
简便了操作手续

,

又提高了测定 的准确度 表
,

得到了较好的效乳
气相色谱条件研究

比较
一

柱与 写
一 ,

写 例
一 仁杠
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柱对多氯联苯的分离效果
,

结果表明后者较好 为避免含氯农药的干扰 , 采用高

效
一

石英毛细管柱 肠
,

柱温 ℃
,

得到了较好的分离效果 图

衰 碱解法对 , 回收率的影响 ’

代

加入
’

“ 碱解洁洲得 卜幻 回 收 率

以 图 中三氯联苯主峰 峰 进行计算
。

扭

衰 时间窗法测定 含量

示
一

穿 勺

一

了书洲了卜
二

圈 多氯联苯和含氯农药气相色谱分析
一

,

。 协
, 丫

· ,
三舰联苯主峰

,

, ‘ · , , , 。 , 五氛联苯主峰
, , ‘ ·

另外
,

在鉴定被测组份时 , 采用双往 填充柱和毛细管柱 定性 , 用
一

鉴定

标样中三氯联苯主峰 , 以这个峰作为气相色谱定性和定量分析的依据二。

分析结果

勺 标样分析 采用
一

述气相色谱条件
,

测得
。
最小检测量为

一 ‘ ’ ,

最低检测浓度为。 刀, 。
的最小检测量为 刀一它 ,

最低检测浓度为 , 七
空白测定 用上述富集

、

色谱方法对纯
一

水进行空白试验
,

当色谱图上不出现

被测组份的相应峰时
,

认为空白合格

二
, 一

一
模拟水样分析 用 模拟水样 。

浓度为 叭 。酬 经富集
一

洗脱
一

浓缩
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气相色谱分析
,

回收率可达
。

们 实际水样分析 于 一 年期
一

间
,

对某市四个典型取样点的自来水和源

水进行了多次分析
,

其结果列于表
,

水质受到 的污染
,

但未发现

衰 多 某市自来水和源水甘护尽 , 的测定犬祥乙岭
丫 自毛

一日几 、 , 。 ,

喃 亡 、夕铂
,

悦 红理‘助
。世 必

含

一水日 期
量 月

一
自来水

一 源 水 一 源 一 源
备 注

︶︸

。

。

。

。

。

。

。

。 。 。

时间窗法

时间窗法

碱 解 法

〔 〕

〔 〕蒋可
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,

边雅明
, 挤境种毕李报
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〔 〕李玉瑞 , 徐学仁
,

马永安 , 。

用树脂富集一
气相色谱法侧定海水中多舰联苯 海洋环境科学

,

“
〔 〕施梅儿 , 陶凤群 , 胡振元等 , 水中痕 氛酚类化合物的气相色谱分析中的预富集技术
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