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上部气体气相色谱法测定水中氮化物

高责春 黄贞子 赵 晶 赵常海
沈阳市卫生防疫站

氰化物是水质监测的重要指标之一 常

用的比色法川需蒸馏分离后测定
,

操作繁琐

基于
一

与 在酸性条件下 反 应 生 成
,

用电子捕获检测器进行色谱测定虽有

报道 〔  ,

但多是在水样澳化后经溶剂萃取
「

用液体注样法测定
,

易造成色谱柱和检测器

的污染并产生千扰
,

操作亦较麻烦

我们根据 。 具有沸点低 ℃
,

易

挥发的特点
,

提出用上部气体色谱法测定
,

并

探讨了测定条件 本法操作简便
、

千扰少
,

’

相对标准偏差 多
,

平均 回 收 率 多‘
·

一 呈良好线性关系

氯胺 毫升
,

立即盖塞
,

振荡 分钟
,

置 ℃

恒温水浴中恒温 分钟
,

用注射器取上部气

体 毫升注人色谱仪测定 同时测标 准

样
,

用峰高
一

浓度标准曲线法求得
一

含量
。

一
、

仪器与试剂

气相色谱仪 北分
一 ,

具氖抗源

电子捕获检测器 图门市分析仪器厂

卡介苗注射器 毫升 输液瓶 医用

士 毫升具反堵胶塞

氰化钾标准溶液 以分析纯氰化钾
,

用

水配制成 毫升含 毫克
一

的溶液 用时

以硝酸银标准溶液标定
,

再稀释至所需浓度

硫氰化钾标准溶液 以 分析 纯 硫氰 化

钾
,

用水配制成 又 毫升含 毫克

以
一

计 的溶液

氯胺
、

磷酸二氢钠
、

氢氧化钠
、

多 甲

醛均为分析纯试剂
,

试验用水为二次蒸馏水
。

三
、

结果与讨论

色谱柱的选择

对填充有机担体
,

多
一

犷

多
一
夕

,

外
一  和

巧多 等柱进行了筛选
,

以填充

关 即 一 目 的内径 毫米
,

长 米的不锈钢柱较好
,

见图 该柱分离

效果好
,

无杂峰
,

保留时 间短 分

秒

图 氯化佩色谱图

二
、

操作

取 毫升含
一

水样 于输液

瓶中
,

加 磷酸二氢钠溶液 毫升
,

多

—
空 白

—
氯化佩

一
·

柱温

℃ 检测器温度  ℃ 载气
·

灵敏度 。 衰减

溶液
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含同量
一

的标准液
,

按操作方法在不

同 条件下反应
,

结果在 一 范围内响

应值一致 如于 毫升加碱固定 的水 样

中
,

加 磷酸二氢钠溶液 毫升
,

可使溶

液 为
,

与在磷酸酸性下测定结果 一

致 〔二」

氯胺 加人量

含同量
一

的标准液
,

按操作方法只改

变 氯胺 加人量 一 毫升
,

其响应

值一致 直接注人 多 氯胺 溶液的上部气

体则亦未见响应 当水样含还原性 物 质 多

时
,

为使
一

反应完全
,

可增加氯胺 量
,

不

会干扰测定

温度的影响

上部气体法是根据挥发性溶质
,

于一定

温度
、

气压条件下
,

在气
、

液相中有一定分配

系数 气相浓度 液相浓度
,

借测定气相中的

浓度
,

得出原来的浓度
,

故温度条件很重要

我们用同一浓度的水样
,

当其它条件相同
,

温

度不同时
,

所得响应值与温度关系如图 所
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成〔习 ,

但因温度对 在气液相中的分配系

数影响较大
,

故恒温 分钟
,

待达平衡状态

后测定是必要的

咒

器
日吕掩者

揣
, 、

飞 了   

图 平衡时间

干扰
一

亦能与氯胺 反应生成 同

浓度的
一

与
一

标准溶液 以
一

计
,

在操作条件下
,

所得响应值一致
,

千扰测定

在碱性下
, 一

与甲醛反应 生成 氰 醇
,

而
一

不反应
,

见图 当有
一

共存时
,

可另取 份水样
,

用氢氧化钠溶液调至

以上
,

加人 多 甲醛溶液 毫升
,

充分混合
,

放置 分钟后
,

再按操作方法测得
一

量
,

任日枪者

公
’  声 认

温度
。

示万一犷弓 岔一打寸飞 士 寸飞 岔一护卞弓

图 温度的影响

示 随温度升高响应值亦明显增高 为缩小

取样用注射器与所取气样的温差
,

将注射器

在 ℃ 下恒温

平衡时间

同一水样
,

按操作方法进行
,

待恒温后每

隔 分钟测定一次
,

结果见图 实验证明

在 ℃ 恒温水浴中恒温 分钟后可达平衡

状态
,

响应值较为恒定 本反应虽可瞬间字

时间 而

图 一 , 一 及加 甲醛的色谱图

人

—
一

—
一

—
一 以 一 计

一
一 以 一

计

用差减法求得
一

量 水中常见离子及卤

代烷烃未见干扰

由于
一

溶液较稳定
,

用
一

标准

溶液代替
一

标准溶液对常规分析较为方

便 此作法文献已有报道
〔戏 ,

重现性及回收率
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同一水样
,

按操作方法重复七次侧定
,

其

峰值为
, , , , ,

及
·

。毫米
,

平均为 毫米
,

相对标准偏差

为 多 用五种含
一

水样做回收率试

验
,

其结果见表 平均回收率为 多

科 学
·

与化学法比较

五份含
一

水样
,

分别用异烟酸
一

毗哇

酮比色法和本法测定
,

其结果见表 数据

经统计处理
, 。  ,

两法结果是基本

一致的
.

表 l 回收辛
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四
、

小结

将 cN
一

转变为 cN 口
,

用上部气体气相

色谱法测定尚未见报道
.
与所报道的色谱法

相比
,

本法操作简便
,

千扰少
,

可避免色谱柱

和检测器的污染
. 0
.
00 5一。

.
3 O p pm 呈线性关

系
,

相对标准偏差5
.
6多

,

平均回收率100
.
8多
.

可用硫氰化钾配制标准溶液 (以 C N 一

计 )
.
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植物根系环境氯
、

硫含量对叶片氯
、

硫含量和抗性的影响

陈 锐 章 彭 桂 英

(广西壮族自治区植物研究所)

根据近年来的报道
,

植物叶片含氯
、

硫量

与大气中氯
、

硫污染程度有密切关系
.
根据

叶片分析资料
,

可以估计大气氯
、

硫污染的程

度和范围
.
把同一大气环境中各种植物叶片

氯
、

硫含量作比较
,

可以用来评价植物净化大

气 中氯
、

硫污染的能力
[1泪

.
但是

,

根系环境

中氯
、

硫含量对其在叶片中的含量有无影响
,

叶片含氯
、

硫量的多寡是否会影响植物对大

气氯
、

硫污染的抗性
,

本文就此问题进行探

讨
.

一
、

材料和方法

用氯
、

硫含量不同的培养液浇灌砂培或

土培的植物以便调节根系环境氯
、

硫含量
.
培

养液系采 用 K nop
’5

sol
ut i

on ( 含硫 32
.
5 毫克

/升
,

含氯 ”.5 毫克 /升)作为对照
,

并在此基

础上配制缺氯
、

多氯(含氯 722 毫克/升)和缺

硫
,

二倍硫(含硫 2 x 32
.
5 毫克/升 )

、

三倍硫

(含硫 3 X 咒
.
5 毫克/升)培养液

.
声6一7

.

氯的试验于 1980年 6一7 月进行
,

用玉


