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算水样浓度
,

其结果如表 � 所示
�

铅 ��� � 浓

度低至 �一 � � � � � �
,

平行测定 � 次的相对标

准偏差仍低于 �
�

�务
,

测定的回收率为 �一

� � � 务
�

用本法测定的某水样铅浓度为 �
�

��

�� � � �
,

与双硫踪萃取 比色 法 测 得 的 结 果

��
�

�� �� � � �� 基本上是吻合的
�拟�加��八‘扭�心

� � � ��� �� � � � ��

图 � 铅溶出峰高与铅 � ��� 浓度关系

表 � 水样铅测定结果

三
、

结 语

邻氨基苯 甲酸电化学修饰玻碳电极测定

铅的灵敏度比未修饰的玻碳电极大大 提 高
,

可用于水中痕量铅的测定
�

不足之处是因修

饰膜极薄
,

即使长时间修饰
,

也难以得到用于

结构分析的足量产物
,

故本实验未能就其修

饰膜的组成或结构进行测定
�

马

��
�

卜卜计�户�广����  !∀!∀!∀�� #!!!�卜���卜�

��一一一

二

水 样 自 来 水 一次燕馏水
�阵知尸盯卜日阵匕卜

侧得含量� � � � � �� ���工���������内‘门��
��‘���������

��  
�

� �

��  
。

� � �
�

� �

�� �
�

� �

相对标准偏差 � � �

平 均值 � � � � � ��

加人量 � � � � � � �

视」得总量 �
� � � � � �

� � �

� � �

回收率� � �
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模拟水箱浸泡水中有机物的 � � � �� 分析
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�中国科学院生态环境研究中心 �

摘英 本文以高分子大网状吸附树脂富集方法采样
, 以毛细管柱 � � �� “ 对不同涂料的水箱浸泡护有机物进

行了分析
�

结果表明
,

作为水箱涂料
, � � �� 环氧树脂优于防锈漆和 � � 一聚胺脂

�

关傲饲 饮用水 � 色谱
一

质谱联用 � 水箱涂料
�

随着国民经济以及居民对住房需求的增

长
,

我市高层建筑发展迅速
,

目前高层建筑使

用二次加压的供水方式
,

水箱是这种供水方

式的重要设施
�

随着水箱的增加
,

多种无机

和有机材料已用于水箱的建造及 内壁 的涂

层
�

不同涂料对饮用水水质的影响不同
�

防

锈漆
、

� � �� 环氧树脂及 � �
一

聚胺醋是目前正

在使用的水箱涂料
,

其中以防锈漆应用最广
�
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为考察来自涂料的痕量有机物对饮用水的污

染和对人体健康的潜在影响
,

本工作以高分

子大网状吸附树脂富集方法采样
,

用毛细管

柱 � � �� � 对上 述三种涂料的水箱浸泡水进

行了分析
�

结果表明
,

作为水箱涂料
,

� � ��

环氧树脂优于防锈漆和 � �一聚胺醋
�

一
、

实 验 部 分

�一 � 仪器和装置

上 大网状吸附树脂现场富集装置
�

‘土, ‘

�
�

循环回流提取器川
�

�
�

� �
一 � � � � 气相色谱仪

,

氢火焰离子化

检测器 ��� � �
�

� � � � � 一

�� � �   � 色谱
一

质 谱 联 用

仪
,

配有 �� � 一� � 毛细管柱分流 �无分流进

样器
。

�二� 试齐巧

�
�

二氛 甲烷
、

甲醇
、

乙醇
、

丙酮
、

乙醚和异

辛烷均为分析纯
,

经重蒸精馏提纯
,

浓缩 � ��

倍后进 � � 检侧无杂质峰
�

�
�

无水硫酸钠
,

分析纯
�

�� 吸附树脂 � � � � 一 � , � �  一 � 和 � � � �

� 分别用二氯甲烷
、

丙酮
、

乙醚在索式提取器

中回流 �� 后
,

湿法装人吸附柱内
,

注人乙醇

待用
。

�三 � 实验步骤

�
�

空白试验 � 为保证分析结果的 可 靠

性
,

需在和实验程序相同的步骤下
,

进行溶

剂
、

试剂和器皿的空 白测定
,

只有在取得合格

的本底后才能开始水样的富集和分析工作
�

, , �
, �

’

�
��

�� !  ∀
一 � 早 , ,

�
�

…
� , � , � �

…
肛 」 」 �

」」」习
�

目 � 一‘以一‘� 一七月
一耘斗� 一

一
上“一‘小祷司山占刁一‘刁司

, 王� �舀 �� � � �� �� �� � � �� �� 犯

时 �可�� �� �

图 � 对照水样的再现总离子流图



�
�

采样 � 加工不同涂料的小型水箱
,

固

化后彻底清洗
,

然后放人自来水浸泡 � ��
�

用

大网状吸附树脂采样装置采样
,

过水量 � � ��
,

同时采输水管网中的自来水做为对照水样
�

停止过水后
,

拆下吸附柱
,

密封待提取
�

�
�

托取 �
将树脂柱装在循环回流提取器

树脂柱位置上
,

用 �� � � 二氯 甲烷进行提取
,

加热回流 ��
�

冷却后令提取液通过无水硫

酸钠干燥管
,

放人 � 一� 浓缩瓶内
,

加人 � �� �

异辛烷
,

浓缩至约 �
�

�� �
,

待测定
�

�
�

� �� � � 测定

色谱部分条件
� �� 一

�� 弹性石英毛细管

柱 �, � � � �
�

� � � � �
�

�
�

� � 温度程序为初

温 � �℃
,

保持 � � ��
,

以 ���� � � �
� 的速率升

至 ��� ℃
,

再以 �℃ � � � 的速率升至 240 ℃
,

科 学 ” 卷 l 期

最后保持 30m in; 汽化温度 25 0℃ ;载气 (H e)

的柱前压力为 2
.
gkg /

cm Z, 分流孔流速为 50

m l/m 于
n ,

隔片冲洗气为 lom l/m i
n ,

尾吹气流

速为 30 m l/ m in ;采用 G rob 毛细管柱无分流

进样法 [4]进样
,

进样体积 2川
,

等候时间4m in
.

质谱部分条件 : 离子源温度 250 ℃
,

分

离器温度 25 0℃
,

电子轰击化法
,

轰击电子能

量 7oeV
,

收集质量数范围 45一400
am 产 ,

灯

丝电流 3
.
8A.

二
、

结 果

图 1和 2 为对照水和环氧树脂水箱水的

再 现 总离子流图; 表 1一4 分别列出了对照

水
、

6
20

1 环氧树脂
、

防锈漆和 H J 一聚胺醋水

箱水中的 G C /M S 鉴定结果
.

… …
尹 . , .

…
」

一L

~
一‘‘‘山去二“司曰‘‘‘占小‘

-
‘‘寿山去洁J 司曰卜‘‘

5 10 一6 20 2 5 30 3 5 40 肠 SQ 55 盼

时间(m in)

图 2 环氧树脂水箱水的再现总离子流图
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表 1 对照水样中有机物的 G C /M S 鉴定结果

峰 号 分子量 分子式 化合物名称

84

118
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92

132

128

]64
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C
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Z o
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一
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一
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一
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一
、, 今

一
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表 2 环叙树脂水箱水中有机物的 G C /M s 鉴定结果

峰 分子员 分子式 化合物名称

1

5

6

7

8

l0

l7

l8

l9

24

32

39

44

45

54

72

75

85

95

9 6

, 7

1 16

13 6

1 6 0

16 6

2 16

11 8

9 2

9 8

2 5 0

.
9 8

16 4

9 8

1 3 8

19 4

8 6

18 斗

12 8

13 5

13 0

1 4 2

1 94

1 5 2

1 6 8

2 2 2

16 6
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2 7 8
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C H C I
,

C

,
H

‘

C
‘
H

1 0
0

C H
B r

。

C
‘
H

, 0
0

C
,

H
0

0
,

C
,

H
, ;

C
,

H
‘
0 5

C
,

H
, ‘
C I

,

e
一
H

‘
0
之

C
一:

H
: 一

0

C
t o
H

。

C
,

H
,

N S

C
,

H
1 0

0

C
I ,

H
: 。

C
一o
H

. o
o

-

C
一,

H
。

C
一z
H
o
o

C
rz
H

, 。
0

。

C

一,
H

i 。

C
: :
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1 0

0
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4 一甲基 3 一

戊烯
一
2 一酮
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一
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表 3 防锈漆水箱水中有机物的 G c /M s 鉴定结果

分子量 分子式 化合物名称
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14 0
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120
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续表

峰 分子量 分子式 化合物名称
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一
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表 4 H J一聚胺酣水箱水中有机物的 G C /M S 鉴定结果

峰 分子量 分子式 化合物名称
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9 2

5 7

1 6 4

1 1 2
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14 8

13 1

13 2
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1 3 2
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一
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苯二甲酸二丁醋
.
这是由于在这种涂料中加

人了 10 多 的邻苯二 甲酸二丁醋做为增塑剂
.

这一化合物具有致突和致畸的活性
【习 ,

已被

美国环保局列人首选检测 污 染 物 (Pr io rity

p ollu tant)
.
在涂料中加入如此大量的这一化

合物
,

显然是不适当的
.
根据本工作的结果

,

我们认为做为水箱涂料
,

6 2 01 环氧树脂优于

防锈漆和 H J
一

聚胺酉旨
.

(三 ) 为能更实际地考察不同水箱 涂 料

对高层建筑二次加压供水水质的影响
,

应到

现场采样
,

做水中有机物的分析测定
.
并结

合化合物的毒性数据考虑做进一步的分析
。

此项工作尚待深人进行
.

参 考 文 献
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三
、

讨 论

(一) 比较表 1和表 2
一 4 所列出的结果

,

可 以看出不同涂料水箱浸泡水中有机物的品

种数量远远多于对照水样
,

并与所用涂料的

成分有关
.
这些有机物显然来自水箱涂层

,

它们有可能从涂层中不断向水体中释放
,

污

染饮水
,

对人体健康构成潜在的危胁
.
因此

我们建议在水箱材质和涂料对饮水水质的影

响评价中
,

应重视水中有机物污染这一重要

内容
,

并在水箱投人使用前加强这方面的监

督检测
.

(二) 比较三种涂料水箱水中有机 物 的

G c/ M s 分析结果
,

可知防锈漆水箱水中的

有机物品种数量多于以环氧树脂和 H J
一

聚胺

醋为涂料的水箱
.
并且这种使用最广的水箱

涂料
,

其附着能力亦差
,

涂后很快脱落
,

不但

起不到防锈作用
,

脱落的漆皮也直接影响水

质
.
H J一聚胺醋和 6201 环氧树脂涂料均有

较好的防锈效果
,

它们的水箱模型浸泡水中

检出的有机物品种相差不多
,

但 H J一 1 聚胺

醋涂料水箱的浸泡水中含有浓度相当高的邻

(上接第斗6页 )
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( 收稿 日期: 1990 年 2 月 一7 日)

三
、

结 论

1.本实验以 C e 为研究对象
,

以 N aZSO ;

作沉淀剂
,

月桂胺作捕收剂
,

得出沉淀浮选法

浮选稀土硫酸复盐的最佳条件
.

2
.
实验研究了 N aZSO ;

、

(
N 氏)

250 ; 分

别与轻稀土 L 。歼 、

C
e 歼

、

N d 抖 和 C了十

反应

生成沉淀的情况
,

据此探讨了在高浓度杂质

ca2+ 的溶液 中稀土的回收条件和 c az 十 的去

除条件
.

3
.
在实验室条件下处理了某厂稀土上清

液
,

为稀土回收和废水处理提供了一种行之

有效的途径
.
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