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高效液相色谱两检测器联用测定多种多环芳烃

姚 渭 溪
�中国科学院环境化学研究所�

一
、

前言

多环芳烃 ��� � � 是一类广泛存在于 自

然界而又具有致癌毒性的有机污染物
,

它主

要来源于木材
、

煤炭和石油等燃料的不完全

燃烧
,

目前
,

它是环境监测和环境评价中一项

重要的环境指标
,

高效液相色谱仪 �� ��  � 是分析 �� �

的一种重要工具
,

虽然一台 � ��� 具有紫外

�� � � �
、

荧光 ��� � �
、

示差 �� �� � 或电化

学 �� � � � 等多种检测器
,

但是
,

人们在测定

�� � 时习惯上只使用其中一种检测器 来 进

行定性和定量
�

由于同一种检测器 对 各 种

�� � 有不同的响应值
,

响应值大的色谱峰

高
,

易于进行测定
,

而响应值小的谱峰低
,

有

的甚至低到被噪音所湮没
,

这样就难于被测

定出来
�

如果使用双检测器联用技术
,

某些

在第一种检测器中响应值小的 �� �
,

由于

它在第二种检测器中响应值大
,

因此可同时

地被测定出来
�

例如
,

在 �� 种 �� � 的混合

标准溶液中
,
使用 � � � 易测定其中 �� 种

�图 ��
,

而使 用 �� � 则易测出其他 � 种�图

� �
,

当使用 � � � 和 �� � 联用技术
,

则 ��

种 �� � 都可同时地被测出 �图 � ��

�
、 � �弓

石 � � �  

� �

汗

一�诊一谕, 一常一
一

确一一亩
�

卜喃一,

时间 �� �� �

图 � �� 种 �� � 混合标准溶液 �� � 色谱图

—
�护一或一一俞

一

一才护一飞卜一扁洲
时间 �� �� �

图 � �� 种 � � � 混合标准溶液 � � � 色谱图

近几年来
,

国外已将此 技 术 应 用 于食

品〔�� 、

石油化工山和环境保护
〔�一”
等方面的色

谱分析中
,

本文仅对这种技术在测定燃煤锅

炉烟道气中 �� � 含量进行了初步探讨
,

取得

了较好效果
,

它具有分析效率高
,

一

操作简便‘
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三
、

采样及测定方法

�
�

烟道气样品的采集 按烟尘 测 试技

术“ ,
的要求设置采样口

,

烟尘样品先后经过

分离收集器
、

吸附收集和冷凝收集所得 �� 
�

�
�

两检测器联用方式通常采用串联方式

�图 � �
�

闪买该

工某浪

一
亩叶一 前� 一习丁一‘俞一一俞一一

�

岩百一
一

时间 �� �� �

图 � �� 种 � � � 混合标准溶液的 � � �

和 �� � 联 用色谱图

不需增添任何新的设备和易于 自动 化 等 优

点
,

因而易于普及应用
�

图 � 两检测器联接方框图

�
�

色谱条件

色谱柱 � � � � � � � � �
、

长 � ���
、

内径 �
�

�

� �
。

柱温 �� ℃
�

流动相为甲醇 �水
,

梯度洗

脱时甲醇�水的初始阶段 � � � � �
、

最终阶段为

� �� 拓甲醇
,

梯度速率 �拓� � ��� 甲醇
、

初始时

间 � � � ��
,

流速为 �
�

�� �� � �
� �

二
、

主要仪器和试剂

�
�

采样泵 � � 一 � �� 型大气采样泵
,

山

东青岛唠山电子仪器研究所制
�

�
�

高效液相色谱仪 �� 一 � � 型
,

日本岛

津制作所
,

带有 � � � 一 � 型紫外检测器和

� �一 � � �� � 型荧光检测器
�

�
�

�� � 标准样品 茶
、

联苯
、

茹
、

菲
、

蕙
、

荧葱
、

花
、

苯并 �
。

� 茹
、

三亚苯
、

窟
、

苯并 ���

蕙
、

苯并 �
�
� 花

、

苯并 �� � 荧蕙
、

苯并 �
�
�

花
、

二苯并 ��
�

�� 葱
、

苯并 ��� �� 芜
、
�
一

甲基

胆葱和晕苯共 �� 种
,

除了茶
、

联苯和菲以外均

为迸口原装或分装
�

�
�

锅炉 � � � 一 � 一 �
�

型
,

中国常州锅炉

厂
,

额定蒸发量为 �� � �
�

�
�

煤品 北京混烟煤 � 号
�

�
�

溶剂 甲醇
、

苯等溶剂均为分析纯
,

再

经重蒸后使用
�

四
、

结果和讨论

�
�

� �  和 ��  单独使用和联用时灵

敏度比较

� �  和 ��� 的检测灵敏度本文以检

测限来表示
,

由表 � 可以看出
,

对于这 �� 种

�� � 来说
,

使用 � �  检测器时
,
�� 种低环

的多环芳烃�二环至四环 �的检测限较小
,

而

使用 �� � 检测器
,

则其他几种高环的多环

芳烃�四环以上�的检测限较小
,

即使用 � � �

和 ��� 检测 �� � 的情况正好相反
,

因此
,

将 � �  和 �� � 联用时
,

从低环到高环的

各种多环芳烃大都具有小的检测限和较高的

灵敏度
,

出现较高的色谱峰 �图 � �
,

因而各

种 �� � 都易被同时测定出来
,

提高了分析的

灵敏度和效率
�

�
�

燃煤锅炉烟道气中 �� � 的侧定
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表 � � � � 和 �� � 测定 � � � 的灵敏度和煤烟样品含盆

检 测 限��� �

谱峰序号
� � � 名称 简 名

� � �
� � �

一� � �

联用

锅炉烟道气

�拌� �� �
,

�

�

� �� �

� �  �

� � �  

�� � �

�斗�

� � �

�
。

� �

�
。

� �

�
。

�魂

�
。

��

� �二�

� �
�

�

� �
。

�

�
�

� �

组
�尹��口�比,�
�

��工�
�护�飞,‘�,肉了工产�

一,八�月,�,,自�
���
�
,�八��,��门 了了才,�
�,乙,且,�
��,���,‘�卜�,

,���‘‘

�,�甘
‘
份月,,白二
‘

�,
��,���,��了

�

,�
,

,‘�
,乙了�,一一了,�广�

���‘�����

�曰�曰�一������

�
奋�����‘��������巴飞,�工、�,‘片�

�
臼

,立�、少�、�,�

咬‘人

�� �������
”�

��

���� !叫一洲

八‘� 月几�了

�

�

咚

�

�

�

�

�

�  

! �

!∀

! #

! ∃

� %

�&

�∋

!(

蔡

联苯

扬

菲

蕙

荧蕙

花

苯并(a) 扬

三亚苯

窟

苯并(a) 蕙

苯并(e) 花

苯并(k )荧蕙

苯并(a) 花

二苯并(
al, ) 蕙

苯并(g h i)芜

3一甲基胆蕙

晕苯

N A

BP

FL

P H

A N

F A

PY

B (
a
)F

T R

C H

l;(
a
)A

I,
(

e
) P

11
( k ) F

I 玉
(
a
) P

l)B (
a .h ) A

I玉
(
g h i ) p

3
一

M
A

(〕O R

以北京混烟煤 1 号为原料
,

在 K Z L 一 2 一
8

型快装链条锅炉燃烧
,

在额定负荷的工况时
,

我们连续采集烟道气中样品 4 小时
,

将所收

集的样品经过预处理后 [7]
,

利用 u v D 和 FL D

联用进行测定
,

其高效液相色谱图如图 5所

示
,

测定的结果列在表 1 中
.

3
.
两检测器联用时

,

也应注意下列两个

问题 : 一是两检测器串联时增加了第一个检

测器的出口 压力
,

易在此产生气泡
,

因此载液

使用前要经过除气
,

并且应将池体积较小的

U v D 连在池体积大的 FL
D 之前

.
二是样

品通过第一种检测器时不能发生化学变化
.

五
、

小结

1
.
两检测器联用比单一检测器具有更高

的响应值和灵敏度
,

适合于对复杂样品的分

离鉴定
.
同时由于它操作简便

,

又不需要增

添任何新设备
,

因此易于普及推广
.

2
.
该联用技术在测定煤烟道气

、

汽车尾

气等复杂样品中的 PA H 含量有较高灵敏度

和分析效率
.
18 种 PA H 同时测定时检测

限5一 160pg
.

图 5 燃煤锅炉烟道气样品 U v D 和
FL D 联用测定 P A H 色谱图
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二氧化锰棉柱富集水中痕量铅
-

—石墨炉

原子吸收光度法测定

王 俊 汤 凤 庆

(广东省职业病防治院)

水中痕量铅的测定对环境水质监测和卫

生评价有着重要的意义
.
为 了 准 确 地 测 定

水 中痕量铅
,

通常需要对水样进行预富集处

理
.
目前报道的富集方法很多

, 最常见的为

有机溶剂萃取法
、

共沉淀分离法和离子交换

树脂分离法等
.

最近
,

国外有人利用M
nO Z能吸附溶液中

各种阳离子的特性
,

提出用 M n0
2
富集水中

痕量铅
.
Pb 可能是通过与 (M

no Z
·

H

2

0

)
表

面的经基团起反应
,

形成牢固的结合力而被

吸附【, , .

本文采用脱脂棉为载体
,

制成 M nO Z 棉

柱
,

吸附水中痕量 Pb
.
以稀 H Zq

一
H N O

。

溶

液作洗脱剂
〔2 , ,

用石墨炉原子吸收法测定水

样中的 Pb
.

6
.
0. 5肠 M nO

:
悬浮液

,

用分析纯 M nq

过筛
,

取 140 一180 目
,

称 0
.
59 加去离子水至

10Om l
.

7
.
洗脱剂

,
8 0 m l 去离子水

,

加 lm l 超纯

H N O 3
,

5 m l 3 0 外 H ZO Z (分析纯)
,

加水至

100m l
.

8
.
铅标准溶液 称取光谱纯金属铅 1

.
00 0

g ,

用 10m l浓 H N O 3 溶解
,

置于 1000m l容量

瓶
,

加去离子水至刻度
.
此为 lm gPb/时 贮备

液
.
用时以 0. 2外H N O

。

逐级稀至 l雌Pb /面

标准应用液
.

一
、

主要仪器和试剂

1
.
P 一 E

40 00 型原子吸收分光光度计
。

2

.

H G A
一

40
0 型石墨炉

.

3
.
A S一 4 0 自动进样器

.

4
.
Pb 元素空心阴极灯

.

5. P H S一 2 型酸度计
。

二
、

操作步骤

取一小团脱脂棉用玻棒装进滴定管 (50

m l) 底部
,

松紧适宜
,

约 3
cm 高

.
充分摇匀

0
·

5 外 M
no Z 悬浮液

,

加 sm l于棉柱内
,

去水
,

用少量去离子水把管壁上 M n o : 冲进棉柱

内
,

制成 M nO Z 棉柱
.
取水样 soom l(pH S一6)

于分液漏斗(视 Pb 含量而定)
,

以 40 一 80 耐/

m in 流速通过 M n0 2 棉柱进行富集
,

液面保

持超过棉柱
.

富集后
,

用 20 m l洗脱剂分三次洗脱柱上


