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一
、

苯并�� 叮吮的制备与纯化

制备 �
取斗克煤焦油于烧杯中

,

用 �� � 毫

升氯仿充分混溶
,

移人 � �� 毫升分液漏斗中
,

用 �� 毫升 �� 多 硫酸分 �一 � 次提取
,

提取液

移人 � 升的分液漏斗中
,

用乙醚洗 �一 � 次
,

然后将水相移至烧杯中用 � � � � 溶液调节

� � 至 ��
,

再用氯仿提取 �一 , 次
,

每次加入

氯仿的量为总体积的 � � �
,

合并氯仿萃取液
,

用蒸馏水洗 �一 � 次
�

洗后用减压旋转蒸发

器浓缩至 �� 毫升
,

移人磨口三角瓶中备用
�

用氧化铝和蒸馏水��
� ��� �� 制板 �� � ��

厘米
,

厚 �
�

�一 �
�

� 厘米 �
,

活化备用
�

用上述浓

缩萃取液以实践点样法点样
,

每块板点 �毫升

左右
,

以正戊烷
� 乙醚 �� �

� ��� �� 作展开剂层

析
,

紫外灯下标出萤光带
,

苯并 �� 叮咤的 � ,

值为 �
�

, �
,

呈蓝紫色的萤光
,

刮下此萤光带
,

用氯仿提洗至无紫色萤光
,

提取液浓缩蒸干

后称重
,

约得 �� 毫克左右苯并 �� 叮咤
�

纯化 �
所得之苯并 ��� 叮咤用 � 毫升石

油醚溶之
,

上硅胶柱 ���� 克层析硅胶
, ���

目
,

用甲醇洗后 � �� ℃ 活化 �� 小时�
,

先用

苯 �石油醚 ��� �� 洗脱
,

再用 �� � 毫升苯洗脱
,

收集后者洗脱液
,

减压浓缩至干
,

恒重后即为

苯并 �� � 叮咤之纯品
�

二
、

采样

用 吻�
一� � 型高容量飘尘采样器

,

流量

为每小时 �� 立方米
,

飘尘收集在超细玻璃纤

维滤膜�有效面积为 �� � �� 厘米
�

�上
�

采样

点及样品代号如下
�

�� � � 在某焦化厂 � 号焦炉作业区采 ��

张滤膜
,

累计采样时间 ��
�

, 小时
�

�� � � 在环保所二楼平台采 � 张滤膜
,

累

计采样时间 ��
�

� 小时
�

� �  � 在约 �� 平方米的密闭房间内由吸

烟者连续吸烟
,

在 � 小时内共吸 � �� 支上海

产大前门牌香烟
,

采得 � 张滤膜
,

累计采样时

间 � 小时 �� 分
�

� � � � 对照样品
,

在北京植物园�西山�抗

污染树林内采 � 张滤膜
,

累计采样时间 �� 小

时
�

三
、

样品分析流程�见下页�

四
、

分析方法

薄层

—
萤光法同文献 � � �

,

高压液相色

谱条件如下 �

仪器 � �� � � �� � � � � � � 型

检测器 � �  型紫外检侧器

用 � �� 毫微米和 � �� 毫微米两

个波长分别测定验证
�

色谱柱 � � � �粒度为 , 微米�柱
,

柱长

� �� 厘米
,

内径 �
�

�� 厘米
�

柱温 室温 ��� ℃�

流动相 甲醇 � 水 �� �
� �� �

八�

压力 �� 巴

流速 �
�

�� 毫升 �分

� 本工作蒙西德王道本博士指导
,

在此致谢
�
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�
’

样
一

品 �

】
’

索氏提取器中用 洲� �
,

提 取 。 �
、

时

匕望共擎红�
杏�‘,� � , � �

。

提 取

� �
� 丽而百 � �

’

酸
�

该 �

�
用乙醚洗后

,

�
�
� � 调节 � � 到 ��

,

碱碱性水溶液液

,

萃取

��� � � �
、

层层

碱碱性 部份份

水水 层层

土
� � �

一
一 �

� 荞犷芬谕 � � 万而蔽下丽
二一了

范围 �
�

以

记录仪 �� 毫伏
,

纸速 �� � 秒 �厘米
�

用样品的碱性浓缩液进样��� 微升�
,

与

标准样保留时间相同的峰再用内标法加以确

认
�

由不同浓度标准样的峰高绘制标准曲线
,

再根据样品的测定结果
,

计算样品中的苯并

��  叮喧
�

结 果 与 讨 论

�
、

苯并�
�
�叮咬的鉴定

�
�

色谱一
质谱法 所提纯之苯并 �� 叮

吮在高压液相色谱图 �条件同分析方法� 和

气相色谱 ��
� � ���� � � � � � �� �

� ��  � � � � 填充

柱
,

氢焰离子化检测器�上均表现为一个色谱

峰
,

说明其纯度是令人满意的
�

再用 � �一��

加以确证
,

实验用 � ��� � �� � �一� �
,

固定

液用 ��� �� � � �� �� 。
� � � 混合高温液晶

水 ,

担体用 �� �� � � �� �� � � �
,

玻璃柱长与内径

为 � 米 � � 毫米
,

载气 �氦气� 流速为 �� 毫

升 � 分
�

柱温为 � �� ℃
,

恒温 �� 分
,

再调至

� �� ℃进样
,

分离器温度是 � �� ℃
,

离子源温度

时间��
‘“ �

图 丈 样品的总离子流色谱图
�

为 � � �℃
,

电离电压 �� 电子伏
,

将纯化样品

�一 � 微升注人 � ���
,

对总离子流色谱峰

�图 � �进行质谱扫描
,

得到的分子峰为 � � � ,

文献中未见到苯并 ��� 叮咤的标准质谱图
,

� � � ��’� 代表 �
,

�
’
一双 「对苯基节叉〕, , 。

’
一双对 甲

苯胺 � � �
� �� 代表 �

,
�

, 一双 〔对苯氧 基苹叉〕�,

丫一双对 甲苯胺
�

为中国科学院山西煤炭化学研究

所制备提供
,
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�次�侧呀贪母

侧黝碧细友彩

溶剂
�

戊烧

�
�

��  �产� �� �

�� � � �� �� !   � �� � �� � 沈

图 � 苯并 ��� 叮咤的质谱图

我们所得到的质谱图与苯并 ��� 叮咤的异构

体

—
苯并 ��  叮咤的质谱图〔们相同

,

结果

见图 �
�

�
�

萤光鉴定法 一个物质稀溶液的吸收

光谱和萤光激发光谱完全一致
,

是说明该物

质无杂质 �或杂质甚少 �
,

无互变异构作用和

无分子缔合的一个指标
〔�� ,

我们用该法对所

制备的苯并 � � 叮咤进行吸收光谱
、

萤光激

发光谱和发射光谱的测定来加以鉴别
�

测定

激发光谱时
,

发射波长选用 � �� 毫微米
,

发射

光狭缝 � 毫微米
,

激发光狭缝 � 毫微米
,

做校

�示� 西七厄� � � �� �� � � ��  !� � � � ‘一。

苯并�
� �日丫哮的光谱 �� � �

图 斗 苯并 � �� 叮咤的激发光谱

�
���,

�
�
�������
���卜���
�

创娥来料友葵

侧报咨

� �心�� � � �� ��� �� �  !� ��� �

波长切� �
� �� � ��

�� �  !�  ∀ �  #� !�∃ ! �� !! � ! ∀� !# �

笨井 (自叮吮的激发光谱 (n m )

图 3 苯并 (O 叮吮的吸收光谱 图 5 苯并 (c ) 叮吮的发射光谱
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正激发光谱的扫描 ;测定发射光谱时
,

激发波

长选用 28 , 毫微米
,

激发光狭缝 10 毫微米
,

发射光狭缝 2 毫微米
,

做校正发射光谱扫描
.

结果如图 3
、

4

、

5 所示
.

这三种图谱均与文献〔, 〕报告相同
,

其吸

收光谱与激发光谱完全一致
,

说明我们的制

备物是苯并 (c ) 叮睫的一个较纯的样品
.

二
、

对实际样品的测定结果

对 50 1
、

5 0 2

、

5 0 3 和 50 4 号样品的含氮

多环芳烃用薄层法即进行了分离
,

这四 种样

品的薄层图谱很不一样
,

50

1 号层析点最多
,

5 0 3 号层析点的 R *值均小于 0
.
2 , ,

萤光强度

都很高
,

5 0 4 号仅有微弱的萤光层析点
,

其 Rf

值都在 0
.
20 以下

.
50 2 号与 50 1号的图谱类

似
,

但层析点较少
,

强度亦较弱
,

用与苯并 (c)

姗 咖

标准样H PLC图

蕊0(
n
心

叮喧标样的吸收光谱
一一
兹一亥, 犷

一窃一京
时间(m ;

n)

图 7 标样和 50 1 号样的高压液相色谱图

274心n m )

..诬.......LL..且.卜l
ee
l
.,‘

�
日注健岩

.11卜weeeltlweeseseseses卜

八目日众仁

230 250 270 290 (一I n 飞少

各。l号样叮吮的吸收光谱

3
(吧/m l)

图 6 标样和 50 1 号样叮咤的吸收光谱 图 8 苯并 (c) 叮吮的 H PL C 标准曲线
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叮咤和叮咤标样相同的层析点的吸收光谱和

萤光光谱证明
: 50 1 号中确有苯并 (c) 叮咤

和叮咤存在
,

它们的吸收光谱和萤光光谱与

标准样的完全相同
,

图 6给出 50
1 号叮咤的

吸收光谱
.

薄 层
一萤光法测定苯并 (c) 叮 咤

,

操作

比较复杂
,

我们用高压液相色谱
一紫 外 检 侧

器法测定苯并 (c ) 叮咤
,

方法比较灵敏
、

简

便
.
根据吸收光谱的特征

,

我们选用 2 74 和

250 毫微米作为检测器的测定波长
,

前者对

苯并(c )叮咤敏感
,

后者对叮咤敏感
.
用这两

种条件证明
,

5 0 3

,

5 0 4 号样品中未检出有苯

并 (
c
) 叮咤

,
5 0 1 号和 50 2 号样品中根据保

留时间和内标法都证明有苯并 (c) 叮咤和叮

咤存在
.
图 7 为标样和 50 1 号样的高压液相

色谱图
,

所用紫外检测器的波长为 274 毫微

米
.
图 8 为苯并 (c) 叮咤标样的高压液相色

谱的标准曲线图
.

根据样品的测定结果
,

由标准曲线计算

出每百立方米中的含量
.
用两种不同波长的

检测器测得的结果相近
,

数据列于下表中
.

从薄层色谱和高压液相色谱图中都可以

表 1 不同波长检测结果比较

, , 一 , 一 二 , , , 二入一
,

一

}

苯 并 ‘c) 、 , ( 。9 2 , 。。m
3
)

H P L C U V 才良狈}}绍装 ! 一
/ ‘
一

产 刁
~

2 7 4 1 1 2
.
6 1 0

。

1
1 未布盒出 } i巧之名立出

’, 。

{

‘,
’

7

!

一
1
禾 检出

}
禾检出

看出这四种样品的成份和含量很不相同
,

特

别是大气飘尘和吸烟烟雾环 境 中的 碱 性 组

分
,

其色谱行为差别很大
.
除苯并 (c) 叮咤

和叮咤外
,

其它组份的鉴定有待进一步工作
.
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用环炉技术测定城市污水中的总铅量

许 惠 敏 肖 瑞 英 邱 素英
(上海工业大学冶金系) (上海市城建局排水管理处)

测定城市污水中的铅
,

常用的有原子吸

收分光光度法和分光光度法
.
前者需用特殊

仪器
,

后者实验条件较难掌握
.
鉴于环炉法设

备简单
,

容易加工制造
,

方法本身的外来污染

较少
.
鉴于目前原子吸收分光光度仪尚未普

及
,

研究用环炉法代替原子吸收法去测定污

水中的痕量铅有一定的意义
.
城市污水的主

要组分为澄清的水质
,

悬浮固体及溶解性气

体
.
我们所研究的是上述污水中总铅量的测

定

二
、


