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气相色谱法测定废水中苯胺类化合物
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摘 　要 :建立了气相色谱测定废水中 5种苯胺类化合物的方法 ,优化了试验条件。方法在 0 mg/L～100 mg/L之间线性

关系良好 , N , N - 二甲苯胺、苯胺、对甲苯胺、间甲苯胺、邻甲苯胺的检出限分别为 0. 004 mg/L、0. 002 mg/L、0. 013 mg/L、

0. 008 mg/L、0. 007 mg/L ,实际废水样品测定的 RSD≤1. 5% ,加标回收率为 93. 8% ～99. 5%。
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Abstract: The method was established for determ ination of five kinds of aniline compound in waste water by

GC. The analytical parameters were op tim ized and the good linearity was achieved in the range from 0 mg/L to

100 mg/L. The detection lim its of N, N2dimethyl aniline, aniline, p2toluidine, o2toluidine, m2toluidine were

0. 004 mg/L , 0. 002 mg/L, 0. 013 mg/L, 0. 008 mg/L , 0. 007 mg/L separately , RSD of wastewater samp les

≤1. 5% , recoveries 93. 8% ～99. 5%.

Key words: Aniline compounds; Gas chromatography; W astewater

收稿日期 : 2007 - 09 - 20;修订日期 : 2007 - 12 - 13

基金项目 :江苏省自然科学基金资助项目 (BK2005439) ;江苏

省科研条件与设备专项基金资助项目 (BM2006516)

作者简介 :邓延慧 (1966—) ,女 ,江苏南京人 ,工程师 ,大学 ,从

事水污染防治技术研究、环境监测和环境影响评价工作。

　　苯胺类化合物广泛应用于化工、印染和制药等

工业生产 ,是合成药物、染料、杀虫剂、高分子材料、

炸药等的重要原料之一 [ 1 - 2 ]。苯胺类化合物对人

体具有致癌和致突变作用 ,是重要的水环境质量指

标 ,目前多采用液相色谱法 [ 3 ]和 N - (1 - 萘基 )乙

二胺偶氮光度法 [ 4 ]测定。采用液相色谱法能将苯

胺类各物质分离 ,但会受水体中酚类化合物干扰 ,

且流动相为甲醇 ,分析成本较高 ;采用 N - ( 1 - 萘

基 )乙二胺偶氮光度法只能测定苯胺及其芳香苯

胺类化合物的总量 ,且方法受物质吸光度的影响 ,

稳定性较差。有报道改用甲萘酚为偶联剂 ,硼砂 -

氢氧化钠为缓冲剂 ,同时将偶合反应的 pH值由标

准法的酸性改为强碱性 ( pH值为 12) ,试验快速、

稳定 [ 5 ]
,但仍然只能测定总量。今采用气相色谱

法测定废水中 5种苯胺类化合物 ,降低了分析成

本 ,操作简便 ,分离效果好 ,结果令人满意。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

Agilent 6890N型气相色谱仪 ,配氢火焰离子

化检测器 ( F ID ) ,美国 Agilent公司 ; SGE AC - 5石

英毛细管柱 ( 30 m ×0. 22 mm ×0. 25 μm )。

1 000 mg/L苯胺类化合物混合标准贮备液 :准确称

取 N , N -二甲苯胺、苯胺、邻甲苯胺、对甲苯胺、间

甲苯胺标准物质各 100 mg,用二氯甲烷定容至
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100 mL,于冰箱中保存 ,一个月内有效 ;二氯甲烷、

N, N -二甲苯胺、苯胺、邻甲苯胺、对甲苯胺、间甲

苯胺均为色谱纯。

1. 2　色谱条件

柱温 150 ℃;进样口温度 280 ℃;检测器温度

300 ℃; 载气氮气流量 1. 5 mL /m in; 氢气流量

30 mL /m in;空气流量 300 mL /m in; 尾吹气流量

28. 5 mL /m in;分流比 10∶1。

1. 3　样品采集与保存

采集 1 000 mL 水样 ,贮存于棕色玻璃瓶中。

水样中的苯胺类化合物易降解 ,应尽快测定 ,若不

能及时测定 ,应将样品保存在 4 ℃冰箱中。采集的

样品应在 24 h 内萃取 ,萃取后的样品在 40 d

内分析。

1. 4　样品制备

取 100 mL 水样 ,加入 10 mL 二氯甲烷 ,于

MMV - 1000W 分液漏斗振荡机上振荡萃取 2 m in

后 ,取下层萃取液用无水硫酸钠过滤脱水 ,再用 K

- D浓缩器浓缩至 0. 5 mL左右 ,用二氯甲烷定容

至 1 mL,待色谱分析。

2　结果与讨论

2. 1　色谱图

在上述色谱条件下 , 5种苯胺类化合物得到了

较好分离 ,出峰顺序依次为 N, N - 二甲苯胺、苯

胺、对甲苯胺、间甲苯胺、邻甲苯胺。5种苯胺类化

合物色谱峰见图 1。

图 1　苯胺类化合物色谱峰

2. 2　标准曲线与方法检出限

用二氯甲烷将苯胺类化合物混合标准贮备液

配置 成 0 mg/L、1. 00 mg/L、5. 00 mg/L、

10. 0 mg/L、25. 0 mg/L、50. 0 mg/L、100 mg/L标准

溶液系列 ,在上述色谱条件下测定 ,以质量浓度ρ

为横坐标 ,峰面积 A 为纵坐标 ,绘制标准曲线 ,结

果见表 1。

在上述色谱条件下 ,以 2倍基线噪声作为水样

方法检出限 ,见表 1。

表 1　苯胺类化合物标准曲线与方法检出限

化合物 回归方程
相关系数

r

检出限

ρ/ (mg·L - 1 )

N,N -二甲苯胺 A = 1. 937ρ- 0. 897 7 0. 999 9 0. 004

苯胺 A = 1. 906ρ- 0. 458 6 0. 999 9 0. 002

对甲苯胺 A = 1. 698ρ- 2. 316 0. 999 7 0. 013

间甲苯胺 A = 1. 751ρ- 1. 533 0. 999 8 0. 008

邻甲苯胺 A = 1. 782ρ- 1. 289 0. 999 8 0. 007

2. 3　精密度与加标回收试验

取 100 mL废水样平行测定 6次 ,同时在水样

中加入 5种苯胺类标准物质各 0. 04 mg作加标回

收试验 ,结果见表 2。

表 2　精密度与加标回收试验结果 ( n = 6)

化合物
水样测定值

ρ/ (mg·L - 1 )

加标后测定值

ρ/ (mg·L - 1 )

回收率

/%

RSD

/%

N,N -二甲苯胺 0. 080 0. 473 98. 2 0. 6

苯胺 0. 082 0. 475 98. 2 1. 5

邻甲苯胺 0. 086 0. 484 99. 5 0. 3

对甲苯胺 0. 074 0. 449 93. 8 1. 3

间甲苯胺 0. 082 0. 470 97. 0 1. 3

3　结语

采用气相色谱法测定废水中 5种苯胺类化合

物 ,各物质分离效果良好 ,不受酚类及其他物质干

扰 ,方法简便快速 ,精密度和准确度均符合要求。

在测定中应注意 : ①萃取液在浓缩后的最终定容体

积不宜少于 0. 5 mL,否则会造成苯胺类化合物的

回收率较低 ; ②苯胺应为无色透明液体 ,如色泽变

黄则应重新蒸馏后使用。
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