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摘　 要　 本文参考 ＡＳＴＭ Ｄ⁃７０６６⁃０４（使用红外光度法和二聚 ／三聚三氟氯乙烯试剂测定水中动物油脂及非极

性材料含量），使用红外分光光度法对水中油进行了含量测定，实验结果表明，方法简单，操作方便，在 ０—
０ ５ ｍｇ·ｍＬ－１范围内曲线线性良好，ｒ＝ ０．９９８３，回收率在范围为 ６９％—１１１％．
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随着工业的发展，油类物质对江河湖海的污染一直是重要的水污染源．石油化工、运输、轻工等工业企业，以及日常

生活均可造成水体的油污染．油类物质漂浮于水体表面，将影响空气与水体界面氧的交换；分散于水中以及吸附于悬浮

微粒上或以乳化状态存在于水中的油，被微生物氧化分解，将消耗水中的溶解氧，使水质恶化［１］ ．矿物油是由烷烃、环烷

烃及芳香烃组成的混合物．红外光谱法是油测定中既可以定性又可以定量的唯一方法［２］ ．
目前，我国水中油的测定方法以四氯化碳萃取加红外分光光度法为主．四氯化碳的使用对臭氧层形成极大破坏，且

对人体有一定毒害，世界各国已先后禁止使用四氯化碳［３］ ．我国已于 ２００３年禁止以四氯化碳作为清洗剂和干洗剂，但在

水中油分析检测中，现行标准方法《水质 石油类和动植物油类的测定 红外分光光度法》（ＨＪ６３７—２０１２）使用四氯化碳作

为萃取剂，因此四氯化碳仍被使用．环保部计划修订现行水中油测定国家标准，使用环保试剂代替四氯化碳使用．
本文参考 ＡＳＴＭ⁃Ｄ ７０６６⁃０４，使用环保试剂 ｄｉｍｅｒ ／ ｔｒｉｍｅｒ ｏｆ ｃｈｌｏｒｏｔｒｉｆｌｕｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ（二聚 ／三聚的三氟氯乙烯，Ｓ⁃ ３１６）代

替四氯化碳萃取，建立了使用红外分光光度法测定水中油含量的分析方法［４］ ．

１　 实验部分

１．１　 仪器及试剂

岛津 ＩＲＡｆｆｉｎｉｔｙ⁃ １，１ ｃｍ石英比色皿，ＩＲＳｏｌｕｔｉｏｎ软件．无水硫酸钠和无水硅胶分别在 ２００—２５０ ℃下加热 ２４ ｈ，冷却后

移入磨口玻璃瓶中，置于干燥器内保存．使用时，称取适量的无水硫酸钠或无水硅胶于磨口玻璃瓶中待用．
１．２　 实验条件

波数范围 ：２７００—３２００ ｃｍ－１；分辨率 ：４ ｃｍ－１；扫描次数 ：２０；切趾函数 ：Ｈａｐｐ⁃Ｇｅｎｚｅｌ；定量波数 ：２９３０ ｃｍ－１

１．３　 标准溶液配制

标准贮备液（ρ＝ １００ ｍｇ·ｍＬ－１）：量取 ０．５５ ｍＬ 辛酸和 ０．７２ ｍＬ异辛烷到 １０ ｍＬ容量瓶中，使用 Ｓ⁃ ３１６ 试剂定容至标

线，摇匀．稀释贮备液（ρ＝ ５ ｍｇ·ｍＬ－１）：量取 ２．５ ｍＬ 标准贮备液到 ５０ ｍＬ容量瓶中，使用 Ｓ⁃３１６试剂定容至标线，摇匀．
标准曲线溶液（ρ＝ ０．５０、０．２５、０．１０、０．０５、０．０４５、０．０２５ ｍｇ·ｍＬ－１）：量取 １．００ 、０．５０、０．２０、０．１０ 、０．０９、０．０５ ｍＬ 稀释贮备

液到 １０ ｍＬ容量瓶中，使用 Ｓ⁃３１６试剂定容至标线，摇匀．
１．４　 标准曲线绘制

使用 １ ｃｍ光程长的石英比色皿分别测试上述标准溶液，每测试一个标准溶液，需要把比色皿洗净，晾干，再测试下

一个标准溶液．然后使用 ２９３０ ｃｍ－１波数处吸收强度作为定量依据，软件自动生成标准曲线．
１．５　 样品的测定

将 ２５０ ｍＬ水样转移至分液漏斗中，量取 １５ ｍＬ Ｓ⁃３１６试剂，萃取，振荡 ３ ｍｉｎ，并经常开启旋塞排气，静置分层后，重
复 ３次，将下层有机相转移至已加入无水硫酸钠的具塞磨口锥形瓶中，摇动数次，静置 １５ ｍｉｎ，无水硫酸钠无结块现，过
滤转移到 ５０ ｍＬ容量瓶，定容．

将萃取液分为两份，一份直接用于测定总油．另一份加入无水硅胶，振荡，静置沉淀后，上清液过滤至具塞磨口锥形
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瓶中，用于测定非极性物质．
１．６　 加标回收实验

分别添加浓度 ０．２ ｍｇ·ｍＬ－１和 ０．５ ｍｇ·ｍＬ－１的标样，按照“１．５节”进行萃取操作，测试水中总油含量，计算回收率．

２　 结果与讨论

２．１　 标准曲线

图 １为各浓度下标准样品色谱图，图 ２为标准曲线．结果表明，该方法在 ０—０．５ ｍｇ·ｍＬ－１范围内线性相关良好，标准

曲线方程为：ｙ＝ ２．２５８×１０－１＋１．０９６ｘ，ｙ 为吸光度，ｘ 为浓度．线性相关系数 ｒ＝ ０．９９８３．

图 １　 不同浓度标样重叠图 图 ２　 标准曲线

２．２　 方法检出限

测试空白试剂 １０次，求出 ＳＤ值为 ０．００５６，根据检出限＝ ３ＳＤ ／斜率，计算得到方法检出限为 ０．０１５３ ｍｇ·ｍＬ－１ ．
２．３　 方法添加回收率和精密度

加标浓度为 ０．２ ｍｇ·ｍＬ－１标样测试浓度为 ０．２２２ ｍｇ·ｍＬ－１，加标浓度为 ０．５ ｍｇ·ｍＬ－１标样测试浓度为 ０．３４５ ｍｇ·ｍＬ－１ ．
计算回收率范围为 ６９％—１１１％．浓度为 ０．２５ ｍｇ·ｍＬ－１的标样，连续测试 ６次，计其精密度 ＲＳＤ％为 ４．４％．
２．４　 实际样品测定

检测本实验室自来水中油含量，结果发现该水样中未检出油．

３　 结论

使用红外光谱法测定水中的油类物质，可以避免样品中特性基团的化合物的相对含量发生变化而引起测定的误差，
使用环保试剂 Ｓ⁃３１６代替四氯化碳，既满足环境检测的要求，还符合环保理念，是测定水中油类物质的理想分析方法．
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