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固体废弃物浸出液中酞酸醋的测定
‘

戴天有 王素芳
�中国环境监测总站

,

北京 � � � � �� �

摘要 报道高效液相色谱测定固体废弃物浸出液中酞酸酷的方法
。

实验建立了 � � � ���
一
� � 柱和含 �

�

��异丙醉的

正己烷为洗脱液
,

在 � � �� � 处紫外检测的液相色谱系统
,

并应用该系统测定了北京市城市垃圾浸出液中的酞酸

醋
。

该系统可有效地分离漫出液中非极性有机物和酞酸酷组分
,

并有效地避开了一部分与酞酸酷极性相近的有机

物的干扰
。

浸出液经正 己烷萃取
、

浓缩后
,

不需净化�如柱 层析 �即可直接进入液相色谱系统进行分析
。

� 种酞酸醋

的检出限为 �
�

�一 �
�

���
,

浸出液定量分析线性范围为 。
�

�一 ”
一 � �� � �。一 ,

,

回收率为 �� � 一 � ��  
,

垃圾浸出液 � 次

平行测试的变异系数在 �� � 以内
。

关扭词 酞酸醋
,

固体废弃物
,

浸出液
,

高效液相色谱
。

酞酸醋 �� � � �又称邻 苯二 甲酸酷
,

在工业

上主要用作增塑剂
。

由于塑料在工业
、

农业和 日

常生活中应用广泛
,

酞酸醋不断进入环境
,

近些

年来塑料垃圾大量增加
,

也增加了酞酸酷进入环

境的机会
,

因而酞酸醋已成为全球性的最为普遍

的一类污染物�� 
。

酞酸酷的污染已经受到世界各

国的普遍重视
。

美国
、

日本以及欧洲许多国家都

将酞酸醋列入优先污染物名单中�� 
,

我国水中优

先控制污染物黑名单中也包括酞酸二甲醋
、

酞酸

二丁醋和酞酸二辛酷
。

酞酸酷的分析国际上一般采用 � � 或 �� �
� � 法�� 

。

我国关于环境样品中酞酸醋的分析都

是应用 �� 或 �� � �� 法
,

目前已经在一些水体
、

土壤和大气颗粒物样品中不同程度地检出了酞

酸醋〔‘一们
,

但固体废弃物中酞酸醋的测试还未见

报道
。

本文报告了以高效液相色谱法测定固体废

弃物浸 出 液 中 酞 酸醋 的方法
。

实验建 立了

�心�� � � 一�� 柱和含 �
�

� �异丙醇的正 己烷为洗脱

液
,

于 � � �� � 处紫外检测的液相色谱系统
。

该系

统可有效地分离浸 出液的正己烷萃取物中的非

极性有机物和酞酸酷组分
,

并避开了一部分与酞

酸醋极性相近的化合物的干扰
。

固体废弃物浸出

液经正己烷萃取
、

浓缩后
,

不需净化 �如柱层析 �
,

即可直接进入液相色谱系统进行分析
。

� 实验部分

� � 仪器和试剂

玻璃 仪 器
、

器皿 在 使用前 在 � �� ℃ 下烘

� � � � 
,

或用二次蒸馏水
、

丙铜和正 己烷依次冲

洗
。

所用试剂主要有
�

正 己烷�宜兴市试剂二厂 �
,

� �
,

现用现蒸
�
无水硫酸钠 �天津塘沽邓中化工

厂�
,

� �
,

用前在 �� � ℃下烘 � ��
�
二次蒸馏水

,

现

用现蒸
。

酞酸醋标样有
�

酞酸二甲醋�� �� �
,

��
�

酞酸二 乙醋 �� ���
,

� �
,

酞酸二正 丁酷 �� ���
,

� � �酞酸二正辛醋�� �  �
,

� � �
酞酸

一

双
一

��
一

乙基

己基 �醋 ��� � ��
,

� �
。

以上均为北京化工厂产

品
。

�
�

� 固体废弃物样品的采集

固体废弃物采自北京市区及郊区垃圾场
。

样

品采集后
,

室温下自然风干
、

破碎
,

�� 目筛分后
,

装入棕色玻璃瓶内待用
。

样品在红外干操箱内

� �一�� ℃下烘 �� � 后测其水分含量
。

� � 浸出液制备

取上述处 理好的城市垃圾样 品 约 � �� 与

� � �� �二次蒸馏水相混合�固液比约为 � � � ��
,

复式水平振荡 �� �
,

振荡频率为 ��� 次 � � ��
,

振

幅为 � � � � �
,

静置 �� �
,

混合物以中速滤纸过滤

后
,

再以 �
�

� �林� 滤膜过滤
,

滤液置于 �一 � ℃冰

箱内保存浸 出液需在 �� 之 内进行萃取
, �侧 之

内完成全分析阁
。

�
�

� 浸出液预处理

取上述浸出液 �� ���
,

以 � � �� �� 正 己烷萃

取
,

萃取时手动剧烈振摇 � � � ��
,

静置 ��� ��
。

有

机层转移到 ����� 三角瓶中
,

以无水硫酸钠干

燥
。

萃取液 �� �而�
一

� 浓缩器在 �� ℃水浴下浓缩

国家环保局
“

三项费用
”

课题

� �� � 年 � � 月 � � 日收到修改稿
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到约 �� �
,

然后转移到 �� �棕色容量瓶中
,

并以

少许正 己烷洗净浓缩瓶
,

洗液并入容量瓶中
,

再

以正己烷定容到 ���
。

用高效液相色谱系统按下

述条件进行分析
。

空 白组 �取二次蒸馏水 � �� � �� 和标准物水

溶液也按上述步骤进行处理
。

�
�

� 高效液相色谱分析

�
�

�
�

� 色谱条件

仪器
�

日本岛津 � �
一

� � 型高效液相色谱仪
�

色谱柱
� � � � � � �

一

� � 柱 �� � �� � � �
�

� � � �� � � 检

测器
�

岛津 � �� 一 �� 型紫外检测器
,

测试波长为

� � � � � �
洗脱液

�

正 己烷 � 异丙醇 �� � �
�
�

�

� �
,

流

速 �
�

�� �� � �� �
柱温

�

室 温 �� �一 �� ℃ � � 进 样量

� �林�
。

�
�

�
�

� 定性及定量分析

定性分析
�

用酞酸醋单标和混合标准溶液测

定各种酞酸醋的保留时间
,

样品的定性分析采用

与标样的保留时间相对照的方法进行
。

定量分析
�

用酞酸醋各种标准溶液与二次蒸

馏水配制成 � �� �� 酞酸醋混合物标准溶液
,

经过

与实际浸出液相同的处理后
,

进入色谱系统进行

分析
。

用峰高对溶液中各种酞酸酷的浓度作图
,

根据峰高与浓度 比值为一常数 ��� � � � ! �来

确定方法的线性工作范围
,

并绘制工作曲线
。

对

测浸出液和空白样同时进行分析
。

每个样品连续

进样 � 次
。

用绝对校准曲线法求出待测浸出液中

酞酸醋的含量
。

� 结果与讨论

�
�

� 液相色谱条件的选择

本实验在 ��
��� � 一

� � 柱上
,

以含 �
�

� �异丙

醇的正 己烷为洗脱液
,

对 � 种酞酸醋进行了分

离
,

取得了 良好的分离效果 �见图 � �
。

利用这种

色谱系统成功地分离了城市垃圾浸出液的正 己

烷萃取物 �见图 � �
。

�� 柱的特点是按照化合物

的极性进行分离川
,

在实际样品分析时
,

浸 出液

的正 己烷萃取物中非极性有机物与酞酸醋组分

得到了良好的分离
。

实验将紫外检测器工作波长选为 � � �� �
,

提

高了检测器对酞酸醋组分的选择性和分析灵敏

度
。

在 � � �� � 处
,

紫外检测器可有选择地检测酞

酸醋
,

� 种酞酸酷在 � � � � � 处均有最大吸收峰
,

�
� � � � 一刁

� �  ! ∀

保 留时间 �� �� �

图 � � 种酞酸醋在 � �� ���
一 � � 柱上的液相色谱分离图

�
�

� �  � �
�

�洲〕� �
�

� � �  
�

� ��  
�

� ��

� � � � �

保留时间�� �� �

图 � 立水桥垃圾浸出液的正 己烷萃取物液相色谱分离图

�
�

� �  ! �
�

� �  �
�

� �� �
�

� �� �
�

� ��

其克分子吸光系数是 � � � � � 处的 �� 倍阁
。

因此
,

在 � � �� � 处吸收很小或没有 吸收的化合

物在紫外检测器上几乎没有响应
。

这样有效地避

开了一部分极性与酞酸醋相近的化合物的干扰
。

实测时没有发现明显的干扰峰
。

酞酸醋的检出限

在该系统中为
�

酞酸二 甲酷 �
�

���
�
酞酸二 乙酷

�
�

�� �
�
酞酸二正丁酷 �

�

���
�
酞酸二 正 辛 酷

�
�

�� �
�
酞酸

一

双
一

��
一

乙基 己基 �酷 �
�

���
。

紫外检

测器线性检测范围为 �� �一 � �� ��
。

�
�

� 萃取条件选择
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用 � �� 只 � � 一
, 、

� � � 火 � �
一 , � � � 义 ��

一 ,

的酞酸 用不同浓度的酞酸醋二次蒸馏水的混合标

醋二次蒸馏水溶液
,

测试了在不同萃取条件下的 准溶液绘制出工作曲线
,

方法的线性工作范围为

回收率
,

结果表明
,

在实验萃取 条件 �见
“

实验部 �
�

� �  � 一 �一45 0x lo
一 , 。

加标 回收率实验表明
,

3

分
”
) 下

,

5 种酞酸醋在 3 种浓度下均获得了稳定 种酞酸醋的加标回收率很稳定
,

在 85 % 一 100 %

的回收率
,

在 77 % 以上和 110 % 以下
,

5 次平行 之间
,

3 次平行测试的变异系数在 10 % 以内 (见

测试的变异系数均在 10 % 以内
。

表 2)
。

实际浸出液 7 次平行测试的变异系数在

2
.
3 工作曲线及准确度和精密度 10 % 以内(见表 l)

。

表 l 立水桥垃圾漫出液(500而)酞酸醋含t 分析结果
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:
:

。
为浸出液中酞酸醋的浓度(x 10

一 ,
)

,

w 为垃圾样品干基(约 509) 中酞酸酷的含量(阳/kg)

表 2 漫出液(SOOm l) 酞酸醋加标回收率
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4 实验室内酞酸醋的干扰

由于酞酸醋在环境中普遍存在
,

实验室所用

蒸馏水
、

仪器 以及样品处理用具等
,

都有可能引

起空白酞酸醋增高川
。

本文在实验过程中杜绝使

用塑料容器
、

器皿
;
所用玻璃仪器

、

器皿以及试剂

等都作了相应处理(见
“

实验部分
”
)

。

经过处理后

测试的空 白水样中酞酸酷的含量显著降低
,

分别

为酞酸二正丁醋 0
.
06 x 10

一“ ;

酞酸
一

双
一

( 2

一

乙基

己基 )醋 0
.
05 x 10一 , 。

2

.

5 实际浸出液的分析

将浸出液经过正 己烷萃取
、

浓缩后
,

直接进

入液相色谱系统进行分析
。

垃圾样品中酞酸醋主

要是 酞酸二 正 丁 酷和 酞酸 二 辛醋 (Do p 和

D EH P) ,

其含量在 300 昭/kg 干基左右
,

而酞酸二

甲酷和酞酸二乙醋含量较低
,

在 50 略/kg 干基左

右
。

实验对垃圾浸出液具有较好的定量重复性
,

朝阳区立水桥样 品 7 次平行测试的变异系数在

10% 以内(见表 l)
。

本文首次用高效液相色谱法测定了固体废

弃物浸出液中酞酸醋
。

实验表明
,

本法可适用于

固体废弃物浸出液中酞酸醋的分析
。
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