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二苯醚是用于合成纤维
、

合成橡胶和塑

料工业生产中的有机载热体
,

它常与联苯混

合使用 �� �
�

�外 二苯醚
、

��
�

�外 联苯的混合

物 �
,

即所谓道生剂 �� �� ��� �

�� �
,

又名二尼

尔
�

二苯醚还是聚二苯醚树脂的原料
�

它具

有特殊气味
,

也用于香料配剂
�

在合成工业生产中
,

二尼尔常以蒸气逸

漏扩散到空气中
,

造成污染
�

空气中允许的

二苯醚含量不能超过 � 毫克 �米
� �

在二苯醚

生产过程中
,

也常因废水排放
,

引起河水污

染
,

造成鱼虾绝迹
‘

二苯醚比水重
,

容易沉积

在底泥里污染河床
�

国内多次发生过以此种

河泥作农业肥料而使农田严重受害 的 事故
,

因此迫切需要建立微量
、

可靠的二苯醚分析

方法
�

过去多采用显色比色法
,

此法干扰因素

较多
,

尤其是联苯干扰不能排除川
�

气相色

谱虽能获得较好的色谱分离峰
,

但氢火焰离

子化检测器灵敏度不够高
,

而且柱性能不稳

定比��
�

因此目前尚无较好的分析方法
�

本方

法则是利用二苯醚在紫外光波段 �� � � 毫微

米 � � �� 毫微米 �有特征吸收峰的特点
,

采用

紫外分光光度法测定水
、

土壤中微量二苯醚

污染
�

此法灵敏度较高
,

操作简便
,

联苯等有

机物无干扰等优点
�

宜以有机试剂提取
�

前处理过程中
,

可用皂

化
、

浓硫酸磺化步骤除去杂质
,

而获得二苯醚

提取溶液
�

二苯醚溶液在紫外光区 � �� 毫微

米处有一强吸收峰
,

在 �科 和 � �� 毫微米处

有较弱的吸收峰
�

�� � 或 � �� 毫微米处吸收

强度与样品浓度的关系遵循 贝 尔 定 律
�

因

此
,

根据分析样品干扰因素的情况
,

可以任选
� �� 或 � �� 毫微米波长的光密度进行定量测

定
,

仪 器 和 试 荆

仪器
� �� � � ! � � � � �� 紫外可 见 分

光光度计
,

双光束
,

带塞 � 厘米石英比色杯 �

频率为 � � � 次 �分的振荡器 � � �� 毫升分液漏

斗 � �� 毫米直径布氏吸滤漏斗 � �� 厘米高
、

� 毫米 内径层析柱等玻璃仪器
�

试剂
� 乙醇

,

石油醚 �沸程 �� 一�� ℃
,

甩

� 厘米比色杯
,

以蒸馏水做空 白对照
,

测定

� �� 和 �夕� 毫微米处的透光率不小于 �� 多�
,

浓硫酸
,

无水硫酸钠 �用前于 � � �℃ 左右洪

烤�
,

二苯醚
,

联苯
�

试剂皆为分析纯
�

原 理

二苯醚是相当稳定的化合物
,

不溶于水
,

易溶于乙醇
、

石油醚等有机溶剂中
,

在强酸
、

强碱下不分解
�

故含二苯醚的水和土壤样品

方 法

土壤样品 分析 步骤
�

称取风千土样 �� 目� �� 克
,

置于 � �� 毫

升磨口 锥形瓶中 � 加 �� 毫升乙醇溶剂
,

振荡

�� 分钟
,

用布氏吸滤漏斗过滤
。

锥形瓶及滤

渣再用 �� 毫升乙醇冲洗 �滤液置人 �� � 毫升

分液漏斗中
,

加 �� 务氯化钠溶液 � �� 毫升
、

石油醚 � � 毫升
,

振荡 � 分钟
,

静置分层
,

弃去



下层水相 � 石油醚层再加 卯 毫升水
,

振荡 �

分钟 �洗去少量乙醇�
,

静置
,

弃去下层水相 �

然后向分液漏斗中石油 醚 层 加 浓 硫 酸 � 毫

升
,

振荡 � 分钟
,

静置
,

弃去下层酸液 � 用蒸馏

水 �� 毫升洗石油醚一次 �再将石油醚提取液

通过无水硫酸钠层析柱
,

收集于 �� 毫升容量

瓶中
,

定容至刻度 � 最后进行分光光度测定
,

用纯石油醚或本底土样提取后的石油醚溶液

做空白对照
,

记录下 � � �
、

��� 毫微米处光密

度
,

由光密度
一浓度标准曲线

,

求土壤样品中

二苯醚含量
�

污 水样品分析步骤 �

取污水 � �� 毫升置于 , �� 毫升分液漏斗

中
,

加 �� 毫升石油醚
,

振荡 � 分钟
,

静置分

层 � 将水层移入分液漏斗中
,

再用 �� 毫升石

油醚二次提取
,

振荡 � 分钟
,

静置
,

弃去水层 �

将两次提取的石油醚溶液合并
,

转入分液漏

斗中
,

加浓硫酸 � 毫升
,

振荡 � 分钟
,

静置
,

弃

去下层酸液 � 如石油醚层仍混浊
,

可再用 � 毫

升浓硫酸磺化一次 � 用蒸馏水 �� 毫升洗石油

醚一次 � 而后石油醚提取液通过无水硫酸钠

层析柱
,

收集于 �� 毫升容量瓶中
,

定容至刻

度
,

待紫外分光光度测定
�

标准曲线制作及计算方法 �

称取二苯醚标样 �� 毫克
。

用石油醚 �沸

程 �� 一 �� ℃�溶解
,

移至 � �� 毫升容量瓶中
,

定容至刻度
�

此母液浓度为 �� ��� �
,

保存于

冰箱内
�

用移液管吸取母液
,

在容量瓶中配制

成 �
、

�
、

� �
、

� �
、

� �
、

�� � � � 的二苯醚石油醚

标准溶液
�

用 � 厘米石英比色杯
,

以石油醚

��� 一�� ℃ � 为参考液
,

在双光束紫外分光光

度计上进行扫描测定
�

测定出各标准浓度样

品在 �� � 和 �� � 毫微米处的光密度
�

以光密

度为纵座标
,

浓度为横座标
,

绘制标准曲线
�

而后求出比吸收系数 �
�

二苯醚标准溶液在

冰箱里放置半年以内
,

其标准曲线的比吸收

系数 � 值没有明显改变
�

将未知含量样品提取液所测得的光密度

代人以下公式
�

�
气二二

·

�
一 入
七 一

一�

—
待测样浓度�毫克�公斤 �

�

—
光密度

�

—
比吸收系数�毫升 �微克�

�

—
测定样品定容后总体积 �毫升�

,

—
样品重量 �克 �

注 �
计算水样时

,

公式 中 � 单位为毫克�

升 � � 为水样体积�毫升�

实 验 结 果

一
、

二苯醚
,

联 苯紫外分光吸收特征

文献 〔� 」中曾报道二苯醚
、

联苯在不同

溶剂中的吸收光谱图
,

一些数据列于表 �
�

表 � 二苯醚
、

联苯紫外吸收特征谱

—
�
一 ‘

、

�
最 大 吸 收 波 长

化合物 � 瘩剂 �

—
—�—阵竺翌竺坐�

一

里三竺竺竺竺
三竺竺�二三竺

一

�
�

宜里望丝
一

卜二二翌兰生
全巡�三

�
�

竺
一

�‘竺二竺�
‘

阵攀上里兰
二荃竺卜二竺

�

�一塑止兰竺
�

卜止竺竺卫一
止壁竺�竺全立二兰二�一燮里兰丝

一

卜止兰竺上一
联 苯 �乙 醇 �

�邻 � �全三之
�

上一
�

—
� 括号内为吸光系数

�

�科 � �� ���

�毫微米�

图 � 二苯醚 �石油醚吸收光谱



用本方法测得的二苯醚吸收光谱图示于

图 �
�

二苯醚浓度与特征波长光密度的关系曲

线绘于图 �
、

图 ��

� 书

石
�

�

�

毫微米吸收峰无明显干扰
,

而对 � �� 毫微米

吸收峰有干扰
,

使结果偏高
�

因此
,

当存在联

苯时
,

应选择 � �� 毫微米吸收峰作为定量测

定
�

三
、

土壤样品提取回收率

苏州西项未污染的风干土样
,

加人已知

量的二苯醚
,

摇匀过夜
�

土样用前述分析步骤

提取
,

回收率数据见表 �
�

由表 � 看出土样

浓度以 � �� � 到 �� �� � 回收率均在 � �沁 以
�

仁
�

�叫��� 
��

表 � 土攘样品中二笨醚的回收率

� �� �  ��

�咔 � 少

图 � 二苯醚标准 曲线 �� �� 毫微米�

样样品编号号 ��� ���    斗斗 弓弓 ��� ���

土土壤浓度 �� �
, 、,

��� ��� ���� ���� ���� ���� ���� 弓���

��� �克土含二苯醚醚 �� ��� �� ��� �� ��� � � ��� �� ���  � � ��� �� � ���

总总量�微克�����������������

紫紫外测定土壤中中 �� ��� �� ��� �� ���  ���� � ���� � ���� � � ���

含含量�微克 �����������������

回回收率��    �� ��� � ��� �� ���     � ��� ���� � ���

�

���止�

��

�
��

�� � � �� 刊 �、
, 一,雨 �

图 � 二苯醚标准曲线 �� � � 毫微米 �

二
、

联苯干扰

四
、

污 水测 定 实例

苏州溶剂厂二苯醚车间废水
,

经治理后
,

用本法测定
,

获得的紫外分光扫描谱图示于

图 �
�

用 �� � 和 � �� 毫微米处的光密度
,

计

算所得的污水中的含量
,

两者一致
,

表明废水

样中无明显干扰物影响
�

联苯紫外吸收峰为 � �� 毫微米
,

介于二苯

醚两吸收谱带之间
�

含联苯与无联苯杂质的

二苯醚样品
,

紫外光度测定 的 结 果 列于 表

�
�

表 � 联苯对二笨醚千扰

一一羊僻僻 光 密 度度 二苯醚醚 光 密 度度

�������������加 �� � �����浓浓度度度度度度度度度度 联苯�浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓

���� � � ��� � � ��� � �    度�� �
,。、

��� � � ��� � � ���

毫毫毫微米米 毫微米米米 毫微米米 毫微米米

��� ��� �
�

� ��� �
。

� ��� � ��� �
�

� ��� �
�

� ���

������ �
�

� ��� �
。

� ��� � ��� �
�

���� �
�

� ���

����� �
�

� ��� �
�

� ��� ��� �
�

� ��� �
。

� ���

从表中看出
,

联苯在 ��� � 以下
,

对 �� �

� �� �  � �  ! ∀ !� � �

图 斗 污水的紫外分光光谱图

� � 叫



五
、

土壤测 定实例

� � � � 年 4 月苏州地区杨园公社
,

将含高

浓度的污泥
,

作为肥料施到田里
,

造成了数百

亩水稻严重受害
.
我们监测了杨园公社西项

大队土壤中二苯醚的持留情况
,

表 4 是两次

侧量结果
.

缩法作预处理后进行测定
.
加 500 微克二苯

醚于 20 克土壤中
,

测量提取 液 的 22 8 毫 微

米波长处的光密度
,

五次结果的相对偏差为

士 5
.
7 多
.

表 4 土城二笨醚含t 实测持留情况

日日 期期 西顷一队 t 号号 西顷一队 2 号号 西顷四队 l 号号

111977
.9 .888 20pP 井t--- 2 0 p p

, nnn
5 0 p p 件111

111 9 7 8
.
4
.
2 444 6

.
S P P mmm 8

.
7 p P mmm 8

.
O P P mmm

从监测结果来看
,

受害半年后土壤中大

部分二苯醚已降解
,

该地区土壤中二苯醚浓

度已不致对稻田及长势产生明显影响
,

这与

阳间观察的实际情况一致
.

土壤加人浓度为 50PP m 二苯醚盆林培养

试验(土壤中降解试验)测定结果列于表 ,
.

结果说明二苯醚随时间变化 而 有 规律 地 消

失
,

一个半月后持留量仅为 20 务
,

二个月后

测定值为零
.

表 5 二笨醚降解盆钵试验测定实例

IIIII

IIIIII

测定 日期 l 测定值 (p pm )

1979
.
3
.
24 50 (起始浓度)

[[[VVV 5
.999 11 .444

,,
.
2 111 000

444
.
222 2 9

.
888

444
.
1666 19

.
222

讨 论

本方法利用二苯醚的紫外特征吸收峰及

其化学稳定性
,

在水
、

土壤样品的处理过程中

通过皂化
、

磺化作用纯化样品
.
在我们遇到

的样品中
,

经磺化处理即得较纯样 品 溶 液
.

土壤中的杂质
,

因用本底土壤提取液作空白

对照
,

故能将测定波长处的干扰抵销
,

因此方

法比较简便
,

干扰少
.
如用石油醚作为参考

溶液
,

29
0 毫微米以后的光密度不能完全 回

到基线位置
,

在计算测定波长处光密度时
,

应

扣除基线偏离
.

对于含干扰物质 (如芳烃) 较多的样品
,

如经本法处理
,

在 228 毫微米吸收峰仍有干

扰
,

则可选用 274 毫微米吸收峰作为定量测

定
.

30 一6D ℃ 石油醚较易挥发
,

可考虑用脱

芳烃的己烷代替

关于回收率数据
,

我们仅采用西项大队

土壤预先加入二苯醚而获得
.
其他土壤未作

试验
.

本法也适用于排放水
、

污泥分析
.
我们

分析了苏州运河的底泥和工厂排放水
,

都获

得较好结果
.
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、

测 定 范围及精确度

在上述操作条件下
,

标准溶液的紫外分

光光度最低检测浓度为 IPP m
,

土壤样品最低

检测浓度 2
.
SPP m

.
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