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本文采用液上气相色谱孕3 毒水中倪韦 叫进样钟
最低检出浓度为“3Α, ΒΧ 卜

”8Α 进

样 Δ 的最低检 出浓度为娜酬
, 在介‘“‘

3 ∀ 3  八 浓度范围内仁 六次攀宇的相对标准偏差小于
= Ε Φ‘ 应用本法瓦侧定绝更人及工业度水电的硝燕茸

,

戮定成份城杂工亚厦水中的硝基笨
,

与其它方法相比
,

本法软为简单
。

水中硝基苯的测定
,

一般采用有拟榕液萃取法和蒸馏
一

萃取法 “
’ ∀ ’3

但是
,

’

在操作

过程中
,

人体接触和吸入有机溶剂和硝基苯的机会较多
,

影响人体健康
3

本文根据硝基

苯易随水蒸汽燕发的特点 , 采用液上气相色谱法测定水中的硝基苯
,

方法简便
、

快速
、

灵敏 ; 而且应解危由也吟 适用于工亚废水和地面水中浓度相差几个嗽量级硝基苯的测

定
3 一 、 ≅

实 验 部 份

�
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仪器与试剂

Γ −
一
4+ Γ 气相色谱仪 >

妒
’

丙酮 分析纯 >上海溶抓厂

准样品
,

色翁纯 >上海试剂一六?

存?
, ‘

备用

二

配以电子捕获检测器
3

无水硫酸钠
,

’

分析纯 >上海试剂四厂? , 硝基苯标

用丙酮配成 Η �ΙΙ 8 Β ΧΑ 的贮备液 >于冰箱中 ϑ ℃保

∀
3

色谱条件

色借柱为长Κ8
,

内径 Η似8 玻璃柱
,

以 Λ ΦΜΝ人Μ

� ΙΙ 目? 载体上
,

检测器温度加。℃
,

汽化室温度 ∀ΙΙ ℃

# Ο
Χ 8 ΠΘ ,

纸速 ∀
3

Ρ8 8 Χ 8 ΠΘ ; 进样量 Λ井�
3

Η
3

操作步骤

Η
3

� 纯水的空白测定
Σ

涂于 −Τ :1 8 1 Ρ1 :9 Υ . Μ 招 Ι一
,

柱温� � Ι℃
,

载气流速
,

Η 18 Α

将纯水充满气液平衡瓶
,

以衬有硅胶衬垫的瓶盖拧紧
。

插入一长针头至 ϑ Ι 8 Α 刻度

线
,

另插入短针头输入 �
3
Η六爪 高纯氮气

,

使水从长钎头排出
3

当液面降至 ϑΙ 8 Α 刻度

线时 >此时气液体积分别为 ∀Ι 8 Δ 和ϑΙ 8 Α?
,

停止充气
3

将气液平衡瓶放入 ϑΙ ℃恒温水
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浴中平衡 � ! ∀# ,

用经� ℃预热的微量注

射器抽取液上气体 ∃川 注入色谱仪
,

进行

测定
。

%
&

∋ 校准曲线的绘制

取气液平衡瓶 若 干 个
,

注 涛纯水
( ) ! ∗+

,

用微量注射器分别吸取稍基苯

标准贻备液吞
, ∀忍,

∋ � , ‘, ,
− ∋和弱协∗,

注

入各气液平衡瓶水样中
,

配成硝基苯标准

工作液
,

然后进行色谱测定
,

其校准曲线

如图 . 所示
。

口 . 硝基苯浓度
一

峰高校准曲线
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结 果 与 讨 论

.
。

气液体积比

取相同水样
,

分别以 . ? ∋
, . ? .

,
∋ ?. 的气液体积比进行测定

,

其峰高分 别 为 . )
,

1−
,

≅ ! !
&

本法选取气液体积比为. ? ∋
&

为保证测定的准确性
,

气液平衡管的体积和刻

度线应一致
&

∋
&

水中含盐量

取相同水样
,

分别加入相当于水样重量 ( Α + Β
,  

&

∃
, .

&

。,
∋
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 的无水硫酸 钠
,

测得峰高分别为 ).
,

≅∃
,

.昭
,

. .� ! !
&

在水体中加入电解质
,

能降低有机物在水中的

溶解度
,

从而提高方法的灵敏度
。

由于废水中可能存在未知浓度的盐类
,

如果用纯水进行校正
,

则可能造成误差
&

因

此
,

进行工业废水测定时
,

应采用加大峰高的技术来解决
,

在测定条件相同的情况下
,

采用添加或不添加硝基苯标准品的方法来分析
,

样品中硝基苯的含量
,

用添加已知量硝

基苯所引起的峰高增加来进行计算
&

%
。

平衡温度

在∋∃
,

�  和∃∃ ℃平衡温度下
,

同一水样的色谱峰高分别为 .  ∃
,

. ∋ − 和 .∃∋ ! !
&

提

高平衡温度
,

有利于硝基苯的检出 , 但温度过高
,

水蒸汽分压 急剧增加
,

对测定不利
&

本文选用 � ℃
&

�
&

液上气体压力

液上气体压力对测定结果有很大的影响
,

当液上压力为 .
&

 
, .

&

%
, .

&

)83 ! 时
,
峰

高变化为 .% ) , .  . , ) . ! !
,

这是因为用注射器抽出增压的液上气体后
,

注射器内的气

体进行均匀膨胀
,

导致待测组份分压降低
&

液上总压愈大
,

膨胀后待测组份 的 分
卜

庄愈

低
,

色谱响应愈小
&

本文选用.
&

%林!
&

∃屯平衡时间

图 ∋ 为不同平衡时间的测定结果
。

实验表明
,

初始温度为奋℃的样品在� ℃水浴中

放置� ! ∀#
,

硝基苯在气液两相达到平衡
。

本文选择� ! ∀ #&
’

)
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方法的精密度
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用两种水样
,

分别进行六次平行测定

(表 . + 飞
、

精果表明
,

木方法具有较高的

精密度
& 、

Χ
、

一 , ,

−& 最小检出浓赓
Χ 一

以基线噪音 % 倍峰高所对应的硝基苯

水样途度昨为销基苯韵最小检出浓度
&

在

上述操作条件下
, )川 进样量的最小检 出

浓度为 Β ‘∗! , Δ∗
,

浓度上限高于 ∃
&

− ! , Δ∗

(工业废水中最
一

高 允 许 排 放浓 度 为 ∃

! , Δ∗ + , 用∗! ∗的进样量
,

方法的最小检出

平衡时闰伽甸

图 ∋ 平衡时间
一

峰高图
9 & 9

/.1
&

∋ Ε Φ = ∀∗∀ Γ4 ∀ = ! 3∀! 5 一 Η 5 8 ; < 5 ∀ , < 3

Ι 8 Γ 0 5
衰 . 水中硝基苯精密度测定结果 ( ! , Δ ∗+

: 45 5 ∀ ϑ ∀ Β # ΒΚ Λ 5 35 4 ! ∀ # 8 3∀ Β # Β Κ # ∀3 3 ΒΓ 5 # Μ 5 # 5 ∀ # Ν 8 3 5 4

派爪贯立卜可
9 Ο

粤丁手丁今粤
Ο

厅.
又

卜⋯一
 。 1) Π  。% ≅  。 ≅ ≅ Π . 。  ≅ Π  。

匀)

∃ 。 ) ∋ Π ∃ 。 1 �

∗ 。 

∃ 。 ∃ � ∃ 。 ∋ ∋ Π ∃ 。 ∃� Π ∃ 。∃  

。’。%

Π
“”

 一 ∋吕 . ∃ 。 ∗

脑协
0

浓度可达 .林刁∗( 地面水中最高允许浓度为∃。拌, Δ∗
,

按硝基氯苯标准+
&

≅
&

和有机溶剂萃取法的比较

用液上空间法和有机溶剂萃取法对同一水样 进 行 测 定
,

硝 基 苯 的 含量 分 别 为

. .
&

∗! , Δ∗ 和 . ∋
&

Β! , Δ∗
,

没有显著的差异
&

一在含有硝基苯的工业废水中
,

常含有多种成分复杂的未知物
,

含最较高
。

在用有机

溶剂萃取法进行测定时
,

色谱峰多
,

分析时间长 (图 % + , 同时
,

还能污染电子捕获检测

器
,

有时产生乳化现象
,

使分析无法进行
&

蒸馏
一

萃取法具有一定优点
,

但操作复杂
,

组

份也容易损失
&

而液上气相色谱法和上述方法比较
,

不仅简化了操作过程
,

也能进免或

减少上述弊端
&

从而加快了分析的速度 (图 � +
&

(∗ + 硝器苯
(∋+以1+ 未知峰

� �≅ ∃)
几

9 ‘ &
&

时向恤Θ# +
&

?

田 % 制药厂废水色谱图 (萃取法 Ρ 进样∋川 +

/.1
&

% Σ < 4 Β ! 8 3Β , 4 8 ! Β Κ Ν 8 ϑ 3 5 Ν 8 3 5 4

‘5 Τ 34 8 5 3∀ Β # +

时阅伽润

田 � 制药厂废水色谱图 (液上空间法
,

进样∋朴.+

/.1
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