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直接进水样气相色谱法测定水和工业废水中

乙腊
、

丙烯睛
、

苯胺及硝基苯

侯定远 唐剑飞
�苏州市环境科学研究所

,

苏州 � � � � �  �

摘要 直接进水样气相色谱法测定水和工业废水中微量含氮有机污染物具有快速
、

简便
、

精确的特点
。

本法用 � ��

、� 熔融石英毛细管柱分离
,

高灵敏度的氮磷检测器
,

进样 �以时检测限分别为 �
�

� � � � �
、

�
�

� �阳 � �
、

�限� �
、

�� 昭� �
。

这一灵敏度可满足排污监测及环境评价的要求
。

关健词 直接进水样气相色谱法
,

含氮有机污染物
,

氮磷检测器
。

乙睛 ‘丙烯睛
、

苯胺及硝基苯在合成树脂
、

睛纶纤维
、

丁睛橡胶
、

塑料
、

药品
、

染料
、

炸药及农

药等生产中广泛使用 �� 
“〕

。

在这些工厂的工业废

水及附近水域中
,

常可检出较高的含量
。

丙烯睛
、

苯胺及硝基苯均为有毒有机物
,

国

家环保局 已将其列入 �� 种水中优先控制污染物

名单
、

而乙睛也为有毒有机物
。

水中乙睛的测定尚无通用方法
。

丙烯睛用 比

色法及气相色谱法测定阁
。

丙烯睛及乙睛的气相

色谱测定用 吹脱捕集氢火焰离子化检测的检测

限为 �
�

�阳 � � �美 国 �� � 方法 � �� �
。

水中苯胺及

硝基苯的测定 目前国内推荐的方法为蔡乙二胺

偶氮光度法
,

它实际是测定水中苯胺类及硝基苯

类有机物的总量
,

方法的检测限为 � �眼 � �川
。

国

外推荐的气相色谱法测定硝基苯用液液萃取后

以 ��� 或 � � � 检测
,

检测限分别为 �
�

�阳� � 及

� �
�

�拼� � � �美国 � �� 方法 � � � �
。

本文用直接进水样
、

� � �林� 毛细管柱分离
、

氮磷检测器检测的气相色谱法测定水和工业废

水中乙睛
、

丙烯睛
、

苯胺及硝基苯
。

对于大气中的乙睛
、

丙烯睛
、

苯胺及硝基苯
,

可用纯水或乙醇吸收后用本法测定
,

同样能得到

满意的结果阁
。

� 实验

� 仪器及试剂

���� �
一� �  �� 气相色谱仪

�� �� �
一

� � � �� 积分仪

�� �乙睛
、

丙烯睛
、

苯胺及硝基苯均为分析纯

��� 纯水 �经检验应不含上述被测组分 �

� � 标准溶液的配制

在 � 只 � �间 容量瓶中分别注入 �一 � �� 纯

水�或用称量瓶
,

加 �一 ��� 纯水 �
,

准确称量至

�� �� �
,

用 � � 或 � �印�微量注射器向 � 只容量瓶

中分别滴加数滴分析纯的乙睛
、

丙烯睛
、

苯胺及

硝基苯
,

再称重
。

最后用纯水冲至刻度
,

分别计算

出 � 种标准储备溶液中各组分的浓度
。

将 � 种标准储备溶液分别逐级稀释
,

以配制

测定中使用的 卜� � � 浓度的使用溶液
。

由于稀标

准溶液不稳定
。

应用时稀释配制
。

也可用微量注射器准确注入法来配制标准

溶液
,

而用比重来计算浓度
。

所有标准溶液均应

在 � ℃避光保存
、

储备溶液应每周配制
。

苯胺如存放过久色泽变黄应重新蒸馏
。

�
·

� 样品的采集

用 ��� �具塞比色管或刻度试管采取水样
,

由于 � 种被测组分大多不稳定
,

采样后应尽快进

行分析
,

最好不要放置过夜
。

采样时应将取样管

用水样充满
,

不要留有气泡
。

� � 气相色谱测定

可用于 � 种组分色谱分离的常用 固定液有

氧二丙睛
,

聚 乙二醇
、

� � 一� ��
,

。� 一 ��� 等
。

经反

复试验
,

本文选定 � � 一

�� 类似于 ��
一 � ,

��
一

�� �弹

性石英毛细管柱来分离测定 � 种组分
,

但由于它

� � � � 年 � 月 �� 日收到修改稿
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们保留值差异较大
,

如用程序升温法难以达到最

佳灵敏度
,

故分别进行测定
。

�
�

�
�

� 乙睛
、

丙烯睛的测定

� �
一

� 弹性石英毛细管柱
,

� � � 火 � � �协� �

�
�

� �抖�
,

柱温 � � ℃ �保持 �� �� �至 � � � ℃
,

升温速

率 � � �� � � ��
,

汽化温度 � � � ℃
,

检测室温 � � � ��
,

载气��
�
�流量 �

�

�� 一� � ��
,

氢气流量 �
�

�� �� � ��
,

空气流量 � �� � �� � � 
,

活性元件功率 � � �� �
。

在上述条件下
,

乙睛及丙烯腊可得到 良好分

离
,

其色谱图见图 �
。

衰 � 方法检测限 �。刁��

方 法 乙睛 丙烯睛 苯胺 硝基苯

直接进水样法 �
�

� � �
�

谧� 峨
�

� � � �
�

� �

美国 �� � 法 �
�

� �  
�

� � �� � �

�� � �水样吹脱捕集� � �
�

� � �� �� �

衰 � 方法精密度
‘,

�� � � �

乙睛 丙烯膀 硝基苯

直接进水样法 ��

美国 ��� 法

� � � 次测定结果

�
�

�

�
。

�

�
�

�

�
�

�

图 � 乙腊
、

丙烯睛
、

苯胺和硝基苯的色谱图

乙睛
�
�

�

� �
‘

丙烯腑
�
�
�

� �
‘

苯胺 �
�

� �
‘、

硝基苯
�
�

�

� �
‘

� �
�

� 苯胺
、

硝基苯的测定

色谱柱同 �
�

�
�

� ,
�

柱温 � �� ℃ �保持 � � ��� 至

� � � ��
,

载气流量 �� �� � ��
,

其它条件同 �
�

�
�

�
。

在

此条件下苯胺及硝基苯可得到 良好分离
,

其色谱

图见图 �
。

国 �� � 推荐的方法 �� �
,

取 �� �水样吹脱捕集
,

检测限 �
�

�林�邝
,

即 �� 可检出 � � � �一
� 协� 丙烯

睛
。

两相比较
,

即使在取样量相差悬殊的前提下
,

本法的检测灵敏度仍然高出 �个数量级
。

利用本法对几个化工厂的工业废水及其附

近水域的环境水样进行了测定
,

并作了加标回收

试验
,

取得了满意的结果 �见表 � 及表 � �
。

农 � 实际水样测定结果 �� � � ��

水 样 乙睛 丙烯腊 苯胺 硝基苯

� �工业废水 � �
�

� � � �
�

� �

� �工业废水 � �
�

� �

� �深井水 � �
�

� �

� �工业废水 � �
�

��

� �湖水� �
�

� �

� �河水� �
�

� �

� �河水� �
�

� �

表 � 方法精确度 ��

组 分
水样含量

�� 名� � �

�
�

� �

�
�

��

�
�

��  

�
�

� � �

加标量

�� � �� �

� 结果及讨论

在进样量为 �泌 时
,

� 种组分的检测限及测

定精密度见表 � 及表 �� 为了比较
,

同时列举了

美国 � � � 的结果 �
。

如将上述检测限按绝对检测量计算
,

以丙烯

睛为例
,

本法进水样 �以 可检出 �
�

� �阳 � � 的含

量
,

即 � �  可检出 �
�

� � �  一 月阳 的丙烯睛
,

而美

乙 睛

丙烯睛

苯 胺

硝基苯

0
。

2 0

1

.

0 0

0

。

0 8

0

.

1 0

测定值

(m g/L )

0
.
2 8

3
.
14

0
.
11

0
.
114

回收率

(% )

96
.
5

99
。

3

1 0 3

。

7

9 1

.

9

1)
5 次测定结果

用氮磷检测器测定水中含氮有机污染物时
,

直接进水样的量不宜过大
,

一般控制在 1一2时

范围内
,

因为大多数新型 N PD 的活性元件仍为

金属枷盐制成
,

过量的水将影响灵敏度
,
且使元

件的碎灭时间延长
,

不利于最先(下转第 74 页)
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中
,

不同接种条件下各有机物的生物降解规律略

有不同
,

总的规律为
:

蔡> 硝基苯> 十四烷> 日
一

甲基蔡> 十六烷

> 酞酸二丁醋> 2
,

6

一

二硝基甲苯> 对
一

硝基氯苯

> 间
一

硝基苯甲醚> 对
一

硝基甲苯
。

2

.

4 难降解有机物

1 ,
2

,
3
一

三氯苯
、

1

,

2
,

4

,

5

一

四氯苯和六氯苯对

生物降解作用有较强的阻抗性
,

实验期间 (7 一

10d )最高降解率为 20 % 一30 %
。

可以推测
,

这些

有机物在环境水体中的生物降解过程很难进行
。

的降解以挥发为主
;
蔡

、

卜甲基蔡
、

烷烃
、

酞酸二

丁醋以生物降解为主 ;硝基芳烃的降解受接种源

及驯 化期的影响较大
;
三氯苯

、

四氯苯和六氯苯

的生物降解很难进行
。

( 3) 经过驯化
,

低浓度多组分混合有机物的

生物降解速率可由一级动力学方程描述
。

3 结论

(l) 在多组分混合体系中
,

化合物结构
、

微生

物源及驯 化时间是影响有机物生物降解的主要

因素
。

( 2) 在本试验条件下
,

烷基苯
、

卤代烃
、

氯苯
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。

本法由于使用的柱温较低
,

故在被测组分馏

出后
,

迅速将柱温并至 20 0℃ 或更高
,

以吹出可

能残留于柱内的水分及其它有机组分
,

以保证随

后的测定不受影响
。

对于被测 4 组分的工业废水
,

由于含量较

高
,

应用纯水稀释后测定
。

考虑到国内外在 N PD 上用直接进水样法测

定有机氮污染物的报道很少困
,

笔者在使用中注

意观察了 N PD 在相同条件下(氮
、

氢及空气的流

量相同
,

活性元件的功率相同)的本底信号水平

及检测灵敏度
,

发现直接进水样技术对 N PD 的

性能不产生影响
。
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