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摘!要!采用 /̀ ,̀ _R?b毛细管柱!气相色谱氢火焰离子化检测器同时测定地表水和废水中甲醇!乙醇!1!1,二甲基甲

酰胺!方法不受水中苯系物的干扰!在甲醇!乙醇!1!1,二甲基甲酰胺分别为 *N-" e*-" @8̂_!*N-' e*-' @8̂_和 -N+V e

-+V @8̂_范围内线性良好!相关系数均 r$N---!准确度高!加标回收率均 r-+N"f!精密度好!相对标准偏差均#VN*-f!

检出限分别为 #N#*!#N%# 和 "N$V @8̂_"
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!!甲醇#乙醇均为无色透明液体!易溶于水!是重
要的有机化工及精细化工原料!也是医药#农药生
产过程的优良溶剂!有一定的毒性)# ,"* " 甲醇对血
管有麻痹作用!能导致神经变性!损害视神经)%* "

1!1,二甲基甲酰胺 %\OU&是一种极性溶
剂!在合成革工业中应用广泛" \OU可经呼吸道#
消化道和皮肤进入人体!具有一定的毒性 )+* " 由
于 \OU仅作为载体溶剂!不发生化学反应!因而几
乎无损耗!全部进入生产废水和环境空气中!若不
处理会对环境造成很大污染

)V* "
甲醇测定一般有 " 种方法!直接进样法 ))*

和顶

空法
)** $\OU测定有直接进样法 )'*

和预蒸馏法
)-* $

乙醇测定方法为顶空法
)#$* !目前还没有一套能够

同时测定这 % 种物质的国家标准分析方法" 甲醇#

乙醇及 \OU作为常用有机溶剂!在医药及化工企
业中常被大量使用!这类企业的生产废水往往含有
这些化合物成分" 因此!有必要建立一套能同时测
定水中甲醇#乙醇及 \OU的方法!以应对日常监测
及突发应急事故"

#!实验部分
#N#!仪器与试剂

G]"$#$ 气相色谱仪 %日本岛津公司&!配备
(R]"$ t<B自动进样器及 U9\检测器"

甲醇%分析纯!德国默克公司&!乙醇%分析纯!
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上海凌峰化学试剂有限公司&!\OU%分析纯!上海
凌峰化学试剂有限公司&!超纯水"
#N"!气相色谱条件

进样口温度为 "V$ d$分流比为 #$x#$色谱柱
内流量 % @_̂@<4$柱温箱起始温度 #*$ d!保持
" @<4!以 #$ d @̂<4 升到 #-$ d!再以 V$ d @̂<4 升
到 "%$ d!保持 % @<4$检测器温度 "*$ d$空气流
量 %$$ @_̂@<4$氢气流量 +$ @_̂@<4$进样体积
# #_"
#N%!水样的采集与保存

采集水样前!除去水面漂浮物!采样容器用水
样荡洗 % 次后再采样!采样瓶上部不留空间" 样品
采集后应尽快分析!否则可在 + d保存 * E"
#N+!样品的前处理

样品经 $N+V #@水系滤头过滤后!可直接进样"

"!结果与讨论
"N#!色谱柱的选择

文献中多选用固定液为聚乙二醇 %如 911R5
:(&柱& )'*

或改性聚乙二醇%如 UU(̀ 柱&的毛细
管柱

))*
作为分析柱!若直接进水样!可能会引起柱

效下降!毛细管柱损坏!以及重复性差等问题" 故
现选择 /̀ ,̀ _R?b%%$ @i$NV% @@i+$ #@&毛
细管填充柱作为分析柱!该柱的固定相为聚苯乙烯
,二乙烯基苯!属于有机多孔聚合物类型的色谱
柱!有良好的耐水性" 目标化合物在该柱上分离良
好!标准色谱图如图 # 所示"

图 #!甲醇&乙醇&\OU标准色谱图

"N"!校准曲线
量取甲醇#乙醇和 \OU各 #$$N$ #_于#$ @_

的容量瓶中!用超纯水定容!配制成甲醇#乙醇#
\OU质量浓度分别为 * -"$!* -'$ 和- +V$ @8̂_
的混合标准储备液" 取适量上述混合标准储备液!
用纯水逐级稀释成甲醇质量浓度为 *N-"!#VN'!
*-N"!#V'!%-)!*-" @8̂_!乙醇质量浓度为 *N-'!

#)N$!*-N'!#)$!%--!*-' @8̂_!\OU质量浓度为
-N+V!#'N-!-+NV!#'-!+*%!-+V @8̂_的系列混合
标准溶液" 按照 #N" 的条件进行分析!以各化合物
峰面积为纵坐标!质量浓度为横坐标!进行线性拟
合!得甲醇#乙醇和 \OU的线性回归方程分别为 &
j#''N'- L,+''N''!&j"#*N)) L,% "$#N-
和 &j#"%N-V L,V%VN*!对应的相关系数 *分
别为 $N--- '!$N--- % 和 $N--- '" 即在上述浓
度范围内!各目标化合物线性良好!相关系数均
r$N---"
"N%!方法精密度'准确度及检出限

分别对甲醇质量浓度为 %-N) 和 %-) @8̂_#乙
醇质量浓度为 %-N- 和 %-- @8̂_#\OU质量浓度为
+*N% 和 +*% @8̂_的空白加标水样平行测定 ) 次!
考察方法的精密度!结果见表 #" 结果显示甲醇#
乙醇#\OU的相对标准偏差均#VN*-f!精密度满
足质控要求"

实际样品加标回收率见表 "" 结果显示地表
水中甲醇#乙醇和 \OU的回收率分别为--N+f!
--N+f和 -+N"f!废水中甲醇#乙醇和 \OU的回
收率分别为 -*N#f!-'NVf和 -)NVf"

表 #!方法精密度

化合物
测定值 %̂@8-_,# &

# " % + V )
H.\ f̂

甲醇 +$N% %-N- %'N' %'N" +$N$ +$NV "N"'
%-# %-% %-+ %-" %-# %-# $N%%

乙醇 +VN" %'NV +%N- +VN% +%N* +%N+ VN*-
%-% %-V %-- %-) %-% %-% $NVV

\OU +)N# V$N$ V$N$ V$N+ +*N" +)N' %N-'
+*- +*" +*V +*+ +** +** $NVV

表 "!甲醇&乙醇&\OU的实际样品加标回收率

监测指标
测定值 %̂@8-_,# &
加标前 加标后

加标浓度

%̂@8-_,# &
回收

率 f̂

地表水 甲醇 ( #VN* #VN' --N+
乙醇 ( #VN- #)N$ --N+
\OU ( #*N' #'N- -+N"

废水 甲醇 'N") "+N% #)NV -*N#
乙醇 -N%" "'N) #'N) -'NV
\OU ##NV$ %%N* "%N$ -)NV

!!分别对甲醇#乙醇#\OU质量浓度为 %N-)!
%N--和 +N*% @8̂_的各 * 个空白加标水样做连续
测定!按照 O\_j! i"% 0 ,#!$N--&计算方法检出限!其
中 "j%N#+%!得甲醇#乙醇和 \OU的检出限分别为
#N#*! #N%# 和 "N$V @8̂_"
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"N+!干扰试验
在实际工业废水中!甲醇#乙醇#\OU可能会

与苯系物共存!在 #N" 色谱条件下进行干扰试验!
从保留时间看!苯系物各组分不干扰甲醇!乙醇和
\OU的测定!结果如图 " 所示"

图 "!甲醇&乙醇&\OU与苯系物干扰实验标准色谱图

%!结语
选择固定相为有机多孔聚合物的 /̀ , _̀R?

b毛细管色谱柱作为分离柱!采用直接进样法同时
测定地表水或废水中的甲醇#乙醇和 \OU!方法操
作简便!水样过滤后可直接进样!不需要复杂的前
处理过程!无须使用有机溶剂" 本方法对目标化合
物可实现基线分离!且峰形好!常见苯系物不干扰
测定" 方法的线性#检出限#精密度与准确度均符
合相关环境监测与管理的要求" 虽然检出限较其
他色谱柱略高!但文章所用色谱柱具有较强的耐水

性!可确保样品重复测定的精密度!推荐作为废水
或地表水中的甲醇#乙醇和 \OU及突发应急事故
中相关化合物的监测方法"
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!简讯!

国务院印发*+十三五,节能减排综合工作方案-
国务院近日印发.+十三五,节能减排综合工作方案/%以下简称.方案/&!明确了+十三五,节能减排工作的主要目标

和重点任务!对全国节能减排工作进行全面部署"

.方案/指出!到 "$"$ 年!全国万元国内生产总值能耗要比 "$#V 年下降 #Vf!能源消费总量要控制在 V$ 亿 D标准煤以

内" 全国化学需氧量#氨氮#二氧化硫#氮氧化物排放总量分别控制在 " $$# 万 D#"$* 万 D## V'$ 万 D## V*+ 万 D以内!比 "$#V

年分别下降 #$f##$f##Vf和 #Vf" 全国挥发性有机物排放总量比 "$#V 年下降 #$f以上"

.方案/从 ## 个方面明确了推进节能减排工作的具体措施" 一是优化产业和能源结构!促进传统产业转型升级" 二是

加强重点领域节能" 三是深化主要污染物减排!通过实施排污许可制!建立健全企事业单位总量控制制度" 四是大力发展

循环经济!推动园区循环化改造!加强城市废弃物处理和大宗固体废弃物综合利用" 五是实施节能#循环经济#主要大气污

染物和主要水污染物减排等重点工程" 六是强化节能减排技术支撑和服务体系建设!推进区域#城镇#园区#用能单位等系

统用能和节能" 七是完善支持节能减排的价格收费#财税激励#绿色金融等政策" 八是建立和完善节能减排市场化机制!

推行合同能源管理#环境污染第三方治理等" 九是落实节能减排目标责任!强化评价考核" 十是健全节能环保法律法规标

准!严格监督检查!提高管理服务水平" 十一是动员全社会参与节能减排!推行绿色消费!强化社会监督"
摘自 LLLNZB6SN87MNA4 "$#* ,$# ,#%
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