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气提法富集水中痕量挥发性有机物的研究

许 莉 娟 高 毅 飞

中国科学院长春应用化学研究所

气提法是近些年来引人注意的一种水中

痕量挥发性有机物的富集方法 它具 有操

作简便
,

富集倍数高
,

并能防止高沸点有机

物污染色谱柱等优点 年美国环保局

已把该法作为 种水中有机污染物

中的 种挥发性有机物的标准富集方 法  

我们以  !∀ 切 气提法为基础
,

改进和完善

了气提装置
,

筛选了吸附剂
,

选择了较好的富

集条件 用气提法富集
、

气相色谱测定了水

样中沸点低于 ℃ 的十多种有机物
,

检测

下 限是
,

回收率为 一 外左右

水—

实 验 部 分

仪器和试剂

英国 气相色谱仪
,

氢火焰检测器

国产
一

型温控仪 自制气提装置

使用 型等吸附剂 其它试剂皆为

分析纯
,

经一次蒸馏

水样富集装置

我们对  的气提装置进行了改进

气提瓶的气体人口金属和玻璃连接处
,

用自

制黄铜异径螺母代替柯伐合金接头 吸附管

装有冷却套管 为了控温
,

气提瓶侧面有一

开 口 ,

配备电炉恒温装置 见图

富集方法

在装人 升样品及一定量盐析剂的气提

瓶的出口处接上填充吸附剂 毫克 一

目 的吸附管
,

它的两端用硅烷化玻璃毛

塞住 气提瓶恒温在预定温度 调节好 姚

流速至一定时间后关闭气源
,

取下吸附管
,

用

二氯甲烷淋洗
,

收集 毫升洗脱液 取 微

图 气提装置
, ,

稳压阀 硅胶 分子筛 马 活性炭 针形

阀 流量计 气提瓶 温控仪 电炉

冷却器 吸附管 价 火 玻璃管 冷

捕集管

升进行色谱测定 吸附剂分别用丙酮
、

甲醇
、

二氯甲烷各 毫升淋洗再生

气相色谱测定

 定性鉴定 采用双柱定性 色谱柱

币 毫米玻璃柱
,

装填 聚乙

二醇
一

起始柱温 ℃
,

恒温 分后

以 ℃ 分 升温至 ℃ 色谱柱 币

 。毫米玻璃柱
,

装填 多 阿匹松 和有机

皂土 起始柱温 分 别为 ℃ 和

℃ 分别用以鉴定低
、

高沸点有机物
,

恒

温 分后以 ℃ 分升温至 ℃ 两柱担

体均用上试 。一 目 白色担体

定量测定 采用外标法

结 果 和 讨 论

气提富集条件选择
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表 不同吸附剂对收率的影响

斗 卷 期
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以氯苯等六种有机物配制模拟水样
,

按

上述富集方法
,

研究了富集条件对上述有机

物回收率的影响 主要结果如下

 气提时间的影响 氯苯等低沸点有

机物的收率随气提时间延长变化不大
,

高沸

点硝基物等则随气提时间延长而明显 增 高

我们选气提时间 小时 如果只富集低沸点

的则可选 小时

气体流速的影响 改变气体流速对

低沸点有机物的回收率影响不大
,

而高沸点

有机物随 流速增加收率明显增高
,

为兼顾

操作方便
,

选气体流速为 毫升 分

气提温度的影响 除氯苯随气提温

度升高明显下降外 原因尚不明
,

低沸点有

机物受气提温度影响不大
,

而高沸点有机物

随气提温度升高回收率急剧增加
,

但是温度

太高使水蒸气压加大
,

操作不便
,

故选 ℃

盐析剂的影响 盐析剂对低沸点有

机物影响不大
,

随加盐量的增加高沸点有机

物收率提高 本实验加 多盐析剂

力 样品浓度的影响 实验证明样品浓

度对回收率影响不大

不同吸附剂的影 响 由表 可见
,

适于富集低沸点有机物
,

而

对高沸点较好
,

且发现 比重小
,

并

有溶胀现象 我们选用 吸附剂

图 北大沟水在色谱柱 的谱图
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表 模拟样品的回收率及误差
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2
.
回收试验

模拟样品回收试验结果见表 2
.

图 2 是第二松花江水样在色谱柱 1 上的

谱图
,

图中峰号所代表的有机物及测定结果

见表 3
.

3
.
实际水样的测定

图 2 是第二松花江水样在色谱柱 1 上的

谱图
,

图中峰号所代表的有机物及测定结果

见表 3
.

小 结

实验证明气提法是富集水 中痕量挥发性

有机物的一个简便有效的方法
.
如果使用耐

高温吸附剂及采用热脱附
,

毛细管柱
,

则可以

进一步改善水中痕量有机物的富集效果
.
国

产 G D X loZ 、 G D x l o 一 可以做为较好的吸附

剂
.
经我们改进的气提装置安装方便

,

加热

可靠
,

完全适用于水中痕量挥发性有机物的
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富集
.
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本文承蒙汪尔康研究员和东北师大化学

系环科所副所长郎佩珍副教授审阅
,
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塞曼效应原子吸收分光光度计的标定

景士廉 孙 健 张东华 李国龙
(中国科学院环境化学研究所)

19 夕6 年底日本日立公司把塞 曼效 应 应

用于原子吸收分光光度计
,

成功地扣除了背

景干扰
.
由于它能够自动完成背景和光源强

度变化的同时校正
,

可用于复杂样品的直接

分析
,

避免复杂的化学前处理以及由于操作

和试剂带人的沾污和损失
,

使侧量结果准确

可靠
.
目前国内已有几个单位研制成功了这

类仪器
.

但是
,

一台塞曼效应原子吸收分光光度

计使用了一段时间后
,

它所测量的消光值是

否还准确
,

不同厂家生产的不同型号的仪器

能否找到一种简单的统一方法进行标定以便

比较它们的性能
,

这是许多原子吸收分析工

作者所关心的问题之一

一
、

电信号标定法

国外制造厂商标定塞曼效应原子吸收分
·

光光度计
,

大都采用电信号方法
,

现以日立

170一 7 0 机为例加以说明
.

如图 1所示
,

为了标定
,

必须从仪器的

前置级输人一载波频率为 1
.
SK c 调制频率为

100 H z 的塞曼调制模拟信号
,

然后再用示波

器在低通滤波器输出端测绘出如图 2所示的

输出波形
.
标定时

,

首先去掉输人至调制器
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图 1 电信号标定示意图


