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地表水中微量氯代芳烃和硝基取代芳烃化合物的分析方法

刘 云 沈 幸 鲜放鸣 邹惠仙 ” 孙 成
�南京大学环境学院

,

污染控制与资源化研究国家重点实验室
,

南京
,

�� � �� � �

摘 要 建立 了固相萃取
、

毛细管气相色谱
一

电子捕 获检测
、

内标标准曲线法定量 分析地表水中十 三种氯

苯
、

硝基氯苯和硝基苯类化合物的方法
�

该法对这些化合物的平均 回收率在 �� � 一� �� � 之间
,

变异系数

在 � � 一�� � 之间
,

方法最小检测浓度在 �
�

�� 一 �
�

� �吓
·

�
一 ’

之间
�

应用 本方法对太湖水中的氯代芳烃 和硝

基取代芳烃化合物进行 了三次采样分析
,

定量重现性较好
�

关键词 固相萃取
,

气相色谱
,

氯苯
,

硝基氯苯
、

硝基苯
,

地表水
�

氯代芳烃和硝基取代芳烃化合物是地表水环境质量标准 �� � �� ��
一

� � � �� 集中式生活饮用水地表

水源地所规定的特定分析项 目 � ’〕
,

其中硝基氯苯
、

硝基苯等采用 � �� �� � �� �
一

�� �� 分析方法
,

多氯苯

和 。 ,

�
,

�
一

二硝基苯等采用 《生活饮用水卫生规范》所规定的分析方法 另外
,

对 硝基氯苯的分析

还有化学发光法 〔’了
、

高效液相色谱法
‘’

诀 氯苯的分析有毛细管柱顶空气相色谱法 �‘〕� 对 。 ,

�
,

�
一

二

硝基苯混合物用人工神经网络
一

伏安法进行定量分析
〔’〕� 硝基苯的测定方法有离子注人修饰电极检测

法 工�〕
、

离子色谱法〔’〕
�

��� ��
。
等人用 � �
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一
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,
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三硝基 甲苯和 �
,
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,
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一
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,
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� �

测水 中硝基苯
、

�
一

氯硝基苯及 �
一

氯硝基苯 � ’”〕
�

本文建立了固相萃取富集 �川
、

毛细管气相色谱分离
、

电子捕获检测器检测
、

内标标准曲线法定

量分析方法
�

该法克服了经典预处理方法步骤繁琐
、

溶剂用量大
、

填充柱色谱分离不好
、

外标法定量

精密度较差等缺点
,

是一种快速灵敏
、

精密度较好的分析方法
�

� 色谱柱的选择

配置电子捕获检测器的 � � � � � � 气相色谱仪
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基于被分析的十三种化合物有一定的极性
,

本文选用常用的 � �
一

� 和 � �
一

�� 色谱柱进行分析
,

其

标准化合物的色谱图如图 � 所示
�

由图 � 可见
,

中极性柱 � �
一

�� 的分离情况明显优于弱极性柱 � �
一

�
,

因此
,

本法选用 � �
一

�� 作为分析柱
�

图中各色谱峰对应 的标准物质浓度见表 �
�

� 方法的工作 曲线和 回收率

� � 一 �� 柱上十三种化合物的标准曲线及其最小检测浓度见表 方法的最小检测浓度根据仪器
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图 1 标准物质在 H P 一

5 柱和 D B 一

17 柱上色谱图的比较

标准物质后面括号内的数字为图中对应色谱峰的浓度
,

前者是 H P一 柱
,

后者是 D B
一

17 柱
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待测物质量与内标质量之 比
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.

方法的添加回收率及变异系数 (4 次平行样测定 ) 见表 2
.
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表 2 方法的回收率及变异系数
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1
.
19

0
.
11

3 定性
、

定 t 分析

选择两种不同极性 的色谱柱 DB
一

17 与 D B
一

1

,

采用标准加人法
,

以色谱峰较多的太湖水样作定性

分析
,

结果表明
,

十三种化合物在 DB
一

17 柱基本上都得到了很好的分离 (见图 2)
.
与 D B

一

1 柱对比的

结果表明
,

绝大部分化合物都没有干扰
.

水样浓缩后 G C / M S 检测
,

通过谱库检索可发现所有待检测化合物
,

进一步证明了结果的可靠性
.
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图 2 某水样在 DB 一

17 柱上 的色谱图
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4 水样的分析

在平水期
、

丰水期和枯水期分别采集水样
,

对太湖流域内 10 个采样点的十三种氯代硝基芳烃类

化合物进行了分析
.
样品分析前用混合标准溶液对标准曲线进行校正

,

每批样品都做空白对照实验及

平行样
.
按上述方法测得三氯苯的浓度为 。

.
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~
一。
.
44 卜g
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一 ’ ,
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.
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平行样的结果表明
,

这十三种氯代芳烃和硝基取代芳烃化合物浓度的差值均小于 0
.
005 卜g

·

l

一 ’ ,

定量的重现性好
.

综上所述
,

本方法的回收率在 62 % 一10 1% 之间
,

变异系数在 3% 一27 % 之间
,

最小检测浓度在

0
.
01 一1

.
31林g

·

1

一 ’

之间
,

此方法应用于太湖批量水样的分析
,

取得了比较满意的结果
.
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