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置于液空冷阱中
,

冷却富集样品再加热解吸
,

气相色谱进样 色谱图上出现 个色谱峰
,

数十次实验结果表明
,

重现性较好

解吸温度取 一 ℃
,

低于此温度解

吸不完全 解吸时
,

富集管在此温度保持

分钟
,

即可定量解吸

二
、

气相色谱分析 试验了 务
一 ,

上试 担体 一 目
,

外角鳖烷 上试

担体 一 目
,

务 甲基乙烯基硅橡

胶 上试 硅烷化担体 一 目
,

多

科 学

阿匹松 上试 硅烷化担体 一 目

等固定相
,

其中以 米 毫米 内径 玻璃柱

外阿匹松 上试 硅烷化担体 一

目 为固定相较好
,

共分得 个色谱峰
。

三
、

色谱
一
质谱定性 在

一
色

谱
一

质谱仪上得色谱图如图 所示
,

测得

张质谱图中
,

初步鉴定出了 个化合物 表
,

主要是烷烃
、

烯烃和芳烃等聚异戊二烯

橡胶的裂解产物

大气飘尘中多环芳烃的气相色谱测定
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多环芳烃主要来 自煤和石油等有机物的

不完全燃烧
,

是较为广泛存在的环境污染物
,

也是 目前人们所发现的致癌 物 中 较强 的一

类 ,

随着工业的不断发展
,

多环芳烃的产生

和积累速率不断上升闭

我们采用弹性石英毛细管气相色谱成功

地分离了 种多环芳烃混合物
,

其中包括菲

和蕙
、

苯并  蕙和菌
、

苯并 龙和苯并
。

龙等三对难分离异构物质对
,

并应用 该

法测定了北京市不同功能区大 气 飘 尘 中

种多环芳烃的含量 所测定的 种多环芳

烃均用气相色谱 质谱联用仪 进行

确证

一
、

主要仪器

气相色谱仪 日本岛津公司
一

气相色谱仪
,

配有氢火焰离 子 化检 测器 和
一

型数据处理器

型 美国 语 公司

二
、

大气吸尘样品

使用大流量采样器
,

以 淞 小时的流

量采集飘尘样品 共采集 个样品
, 一 ,

清洁对照区 圆明园蓬 岛 瑶台 冬 季 样 品

米
, 一 ,

清洁对照 区夏 季 样 品

米
一 ,

居民区 东城区卫生防疫

站院内 冬季样品  米
, 一 ,

居民区

夏季样品 米
一 ,

商业区 西单十

字路口 冬季样品  米
, 一 ,

商业区

夏季样品  米
, 一 ,

工业区 石景山

区卫生防疫站院内 冬季 样 品  米
,

一 ,

工业区夏季样品 米
,

三
、

样品前处理

样品进行常规前处 理
,

色谱 柱 为 直 径

厘米
,

长 厘米的玻璃柱
,

内装 克

一 目硅胶
,

装柱前硅胶用甲醇洗涤置于

℃ 烘箱中活化 小时

四
、

气相色谱分离与测定

色谱条件 色谱柱 弹性石英毛细 管

柱
,

长 米
,

内径 毫米 检测器

柱温 ℃
,

保持 分钟
,

然后以 ℃ 分速

本工作得到赵振华工程师指导
,
样品由北京市卫生

防疫站协助采集
, 全文熠

、

许征帆
、

田德海
、

马丹同志参加部

分试脸
,

在此一并致谢
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息

图 种多环芳烃的气相色谱分离图

苍 茹 菲 蕙 , 萤蕙 花 苯

并 扬 苯并 蕙 窟 苯并

路 苯并 路 芜 苗并
, ,

花 斗二苯并
,
葱

,

苯并 非

率升至 ℃ 汽化 检测室 温度 ℃

载气
,

口 秒 尾吹 毫升 分

空气 毫升 分 分流比 放大器

灵敏度 记录器量程 毫伏 记录

纸速 毫米 分 样品量 微升 按上述

条件
,

色谱分离结果见图

定量分析前
,

先配制每 种物 质 浓 度 为

一 微克 毫升的标准溶液 每次取 ,

微升
,

连续三次色谱测定
,

所得结果自动记人
一

数据处理器
,

由计算机算出定量校正

因子并存人贮存器中 待分析样品用单点外

标法模式定量分析
,

连续注人样品两次
,

数据

处理器自动给出定量结果
,

浓度 为 微克 毫

升 求出两次结果的平均值
,

再用下式计算

样品中各组分的浓度
,

以毫微克 米 表示

。 毫微克 米
‘
二 选  

科 学 斗 卷 , 期

一
大气中被测物浓度

一
最后浓缩到 毫升

,

样品被 测

浓度微克 毫升

一
前处理样品浓缩后定容体积

,

这

里为 毫升

—
大气飘尘样品的体积

,

米
,

五
、

结果和讨论

定量分析结果

对北京市不同功能区 个大气飘尘样品

中 种多环芳烃分析结果见图
、

表

种多环芳烃均用 确证
,

所得

质谱图通过质谱检索系统鉴定
,

苯并 萤

葱
、

苯并 萤蕙和晕苯因缺乏标样
,

在定

量时分别借用苯并 龙和苯并  死

定量校正因子

前处理过程的总回收率

将大气飘尘样品滤膜分成等大二份
,

一

份加人多环芳烃标样
,

另一份做空白
,

经常规

前处理
,

连续 , 次测定回收率
,

除菲 并
,

蕙 务
,

其他均在 佑 以上

定量重复性和检测限

使用
一
夕 气相色谱仪的阻力管分

流装置
,

分流比稳定
,

在严格控制操作条件和

熟练掌握进样技术的前提下
,

对标准样品和

环境样品定量重复性都较好
,

变异系数一般

图

菲 慈 萤葱

萤慈
,

苯并 。
, , 一

花

大气飘尘中多环芳烃组分气相色谱图

龙 苯井 荡 苯并 葱 窟 苯井

菌慈 苯并 路 苯并 (a) 苗 37
.
非 礴3

.
苟并

4斗
.
二苯并 (a

、
h
) 慈 斗6

.
苯并 (ghi) 苗 56

.
晕苯
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表 1 大气吸尘中多环芳烃定t 侧定结果
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不超过 士 10 多
,

该法对 16 种多环芳烃的最低

检测浓度为 0
.
3一0

.
5 微克/毫升

.

六
、

结论

本文介绍了一种大气飘尘中多环芳烃的

气相色谱测定方法
,

本法回收率高
,

重复性好
,

变异系数一般不超过 10 并
,

最低检测浓度为

0. 3一0. 5 微克/毫升
,

可分析 16 种多环芳烃

的含量
,

并可分离三对难分离异构体物质对
.

;; }
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Pl
x E 法分析拉萨地区大气飘尘中元素成分

复旦大学加速器实验室
*

西藏自治区卫生防疫站

分析大气飘尘中的元素组成及其浓度是

环境监测的重要方面
,

可为大气化学
、

环境污

染等研究提供有价值的数据
[1一幻 。

飘尘分析

的特点是取样少而样品数量多
,

样品中元素

种类多而某些元素含量低
,

因而需要一种灵

敏
、

快速
、

取样量少的分析方法
.
近十年来迅

速发展的质子 x 荧光分析法(简称 P伏E 法 )

就具有这些特点阁
.
它一次可分析样品中所

含 Z ) 13 的全部 元素
,

检测 限 为 0. 1一

*
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,
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