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水中痕量苦味酸的气相色谱测定

陈 书 生 王 建 新
陕西省铜川市环境保护监测站

水样中苦味酸含量的测定
,

已报道的方

法有比色法旧
,

萃取分光光度法
〔, ,

离子选择

电极法【 用气相色谱测定苦味酸的方法尚

未见报道

本文对苦味酸转化为三氯硝基甲烷 氯

化苦 的反应条件进行了摸索
,

从而建立了测

定水 中痕量苦味酸的气相色谱法 本法具有

操作简便
、

干扰少
,

准确
,

灵敏等特点 其检测

下限为 微克八 毫升 样品中苦味酸浓

度为  一 盯 微克八 毫 升 时 其相 对

标准偏差为士 『
峪

微克八。毫升
。

平均回收率为 务 一 一 多

次氯酸钠  西安化工厂
。

苦味酸标准溶液精确称取 克苦

味酸 化学纯的苦味酸经乙醇两次重结晶 用

水定溶于 升棕色容量瓶中
,

此溶液每毫升

含苦味酸 微克 临用时再用水稀释到所

需浓度

氯化苦 三氯硝基甲烷
,

北京化

工厂

试验用水均为去离子水
。

一
、

原 理

本法的基本原理〔们是

三
、

色 谱 条 件

固定相 务
一

白色

担体 一 目

, 米 毫米玻璃柱

’

一

。
仇

“ 卜董履蔚 ,

,
·

卜

在水溶液中
,

苦味酸与次氯酸钠反应生成氯

化苦
,

以有机溶剂苯 或正己烷 萃取
,

然后用

带电子捕获检侧器的气相色谱仪测定生成的

氯化苦 苦味酸浓度在
,

。“一 微克

毫升
,

峰高与浓度呈良好的线性关系

二
、

仪 器 和 试 剂

一  !∀ 型气相色谱仪
,

配备
‘

电子捕获检测器 北京分析仪器厂

磨口塞 毫升比色管

苯
·

西安化学试剂厂

图 氯化苦在苯和正己烷溶液中的色谱图

苯溶液 正己烷溶液

空白 样品



,
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操作温度 柱温 ℃ 汽化 ℃ 检

测 ℃

载气 多 “ 毫升 分

纸速 毫米 分

脉冲间隔 微秒
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四
、

操 作 步 骤

取水样 毫升于 毫升比色管中
,

加

次氯酸钠溶液 毫升
,

盖紧塞子后振荡均匀
,

于室温下反应 刊 分钟后准确加人 毫 升苯

或正己烷剧烈振荡 分钟
,

静置分层
,

取上部

有机相注人色谱仪
,

记录峰高 毫米 根据

样品的峰高
,

选择接近该样品浓度的苦味酸

标准样经转化为氯化苦后注人色谱仪计算样

品的浓度

次并权排

时间 玉

图 反应时间的影响

—
苯溶液

、

—
正己烷溶液

呈‘褪尝

五
、

结 果 与 讨 论

色谱柱的选择

对填充 并犯
一 ,

沁
一

白色硅烷化 担体
,

多
一

和 外
一

白色担体等柱

进行了筛选
,

以填充 并
一

一 目 内径 毫米
,

长 米的玻璃柱

为最好
,

该柱分离效果好
,

峰形对称
,

待测组

份保留时间短 约 分 秒
,

无干扰杂峰

见图

转化条件

次氯酸钠用量的影响 实验证明次

氯酸钠用量在 一 毫升时响应值最大且

恒定 图略 但因次氯酸钠稳定性较差
,

所

以本文采用 毫升次氯酸钠溶液

反应时间的影响 实验证明反应时

间在 一 分钟峰高较一致 图
,

此时的

转化率约在 一 外 如继续延长反应

时间或者将处理好的样品放置 小时后再行

分析
,

都会引人很大的正偏差
。

本文选取反

应时间 分钟

温度的影响 同一样品按操作步骤

只改变反应时的温度
,

结果证明在 巧一 ℃

温度 ℃

图 温度的影响

之间响应值大且稳定 见图 因次氯酸钠

受热分解图
,

故高于 ℃ 的条件 未 进 行 实

验

萃取溶剂 苯和正己烷的萃取效果

都很理想 苯的毒性较大且静置分层慢
,

易

产生乳化 正己烷静置分层快
,

但较昂贵 氯

化苦在苯和正己烷中的色谱流出曲线 见图

所示

实验还证明
,

两种溶剂的萃取相比

在 一巧 范 围 内
,

对 响应 值 无影

响

转化率

分别取高
、

中
、

低三种浓度的苦味酸标准

溶液
、

按操作步骤进行转化
,

同时注人氯化苦

的标准溶液
,

按化学反应方程式算出转化率
,

结果列于表

线性范围
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表 转化率
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料 学
,

酸作了回收率的测定 见表

表 样品测定和回收率 单位 料创 时

样品
样品测
得量

加人标准量 】测得总量

标准回
收
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0
.
0043

0
.
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分 别 取 苦 味酸 标 准 液 0 000 、

0

.

0
04

、

0

.
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0

.
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0

.
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0

.

1 0 0

、

0

.

1 5 0

、

0

.

2 0 0 微

克 /10 毫升按操作步骤进行测定
.
以浓度为

横坐标
、

峰高为纵坐标
,

由图可见苦味酸浓度

在 0
.
00 4一0

.
20 微克八0毫升范围 内 呈 良 好

的线性关系
. / ~ 0. 998 6

、

(

n

~
8

) 图略
.

5
.
精密度侧定

用不同的两种水样按操作步骤重复测定

七夭
,

其结果列于表 2
.
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六
、

小 结

衷 2 精密度
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.
006 1
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初步试验认为
,

本方法测定苦味酸具有

选择性好
,

准确
、

灵敏
、

取样量小
,

样品处理简

单等优点
.
本法适合于地表水

,

工厂废水
,

矿

井废水中痕量苦味酸的分析
.
天然水中可能

存在的离子对本方法无干扰
.
为了消除因反

应时间延长引起的正偏差
,

可将处理好的样

品分离出来
,

只保存有机相备用
.

0.006112
.8火 10

一4
0

.

0 7 8 0

几.0#-r
[1]

6.样品测定和回收率
我们用本法测定了河水

、

废水
、

井水中的

苦味酸含量
,

并向这些样品中加人标准苦味
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