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直接进样气相色谱法分析污水 中敌敌畏

康 君 行
中国科学院环境化学研究所

水中有机磷农药的提取和测定方法的报道已经

很多
〔‘刊礼 一般多采用溶剂萃取法或树脂吸附法提

取水中农药
,

再将抽提液净化
、

浓缩后进行色谱分

析 样品的预处理工作比较繁琐
,

本文介绍水样不经

预处理直接进样分析有机磷农药的方法
,
甚为简便

由于火焰光度检测器 是对含磷和含硫 化

合物有高灵敏度和高选择性响应的检测器
,
它本身

不易被污染
〔, , , ,

同时它对水的响应极不敏感 本

工作选用了适用于水溶液分析
,

能直接测定水
,

又能

对有机磷农药有良好分离的分子量为 万的聚乙二

醇的色谱柱
, 〕 ,

从而建立了侧定污水中敌敌畏的直

接进样
一

分析方法 该法免去了繁琐的样品

预处理操作
,

简易
、

快速
、

可以对农药厂污水进行快

速分析
, 图 敌敌畏标准水溶液色谱图

浓度
,

进样量 户 水 敌敌畏

一
、

仪器和试剂
, 一

 型气相色谱仪
, 一

型火焰光度

检测器
,

毫微米磷滤光片 沈阳陵北机械厂产

色谱柱为 米 毫米玻璃柱
,

内填 聚乙二醇

分子量 万
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目
,

两端填充经硅烷化处理过的玻璃棉 在 ℃

下老化 小时

色谱条件温度 柱箱 列℃
,

检测室 。℃ ,

汽

化 气流 。 加 —
,
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斗
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— 敌敌畏标准样品 纯度大于 ,

八

忿
, 。

礴
担

二
、

标准曲线的绘制及方法的灵 敏度
、

精密度的测定

根据计算量准确移取一定体积的敌敌畏丙酮溶

液 量级 于容量瓶中
,

用经盐酸酸化的 自来

水或蒸馏水稀释至刻度
,

配 制敌敌畏标准水溶 液

该标准液内丙酮含量不超过

进样不同量的敌敌畏标准水溶液
,

测定其响应

用蜂而积 。
,

对进样 量
。

作图
,

绘制标准响

应曲线 图

图 敌敌畏的响应曲线

在给定的色谱条件下
,
多次测定敌敌畏标准水

溶液
,

以确定方法的灵敏度及精密度
,
结果见表
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表 方法的灵敏度和精密度

水溶液
浓度

测定
次数

进样体
积
拜

灵敏度
平均峰 标准偏
面积

变异
系数

化 取小体积污水经玻璃毛过滤除去悬浮物及沉淀

物后直接进水样分析 图 为某生产敌敌畏农药厂

的污水色谱图
。

几一
,

兀丁石
一

几万 不几不一

直接进样法的灵敏度与进样体积有关
, 进样体积越

大
, 检测灵敏度越高

四
、

色谱柱寿命及性能考查

反复注射蒸馏水
,

自来水及污水样品
,

经过 。。

次以上的水样测定
,

未见色谱柱性能降低
,

说明色谱

柱的寿命及性能是好的

三
、

污水的测定

待测污水若呈中性或偏碱性
,
为避免敌敌畏水

解
,
滴加少许盐酸 若污水已呈酸性则不必加酸酸
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图 污水样品 色谱图进样 川

本实验室在 ℃
,

二 叫 条件下 , 测定敌敌畏

的水解半衰期 二 郊 小 时
,

故水样经酸化后
,

可

以贮存一定时间
,

并不影响侧定结果 本实验室的

实验也证明了这点

一水
,

一 ,’未知 一 ,’未知 一
’
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的间接侧定方法

—
冷原子荧光光度法

郎惠云 姜 理 任 丁 谢志海
西 北 大 学 化 学 系

近年来
, ,

的监测在环境化学中处于越来越

重要的地位
,
因此寻求简单快速灵敏的分析方法就

成了分析工作者的迫切任务
,

本文提供了一种新的

分析方法
,

同时也扩大了测汞仪的应用范围

本法基 于 叫
一

能 与 汁 形成 很稳定 的

”
一
络合离子川

,
促使 尹 的 岐化反 应

犷 十 孟
一

“

掩 犷 定量产生
” ,

从而用直接测定原子态汞来间接检测 的含量

检出限为
一 ‘’

克
,
变异系数为

,

与标准方

法
〔’

对照
,
测定结果一致

一
、

主要仪器和试剂

仪器
一

型冷原 子荧光测汞仪

型电热恒温水浴箱
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