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热硝酿
,

待反应后缓慢滴人 �� 毫升容量瓶

中
,

用去离子水洗至刻度
,

摇匀
,

用原子吸收

法测定
,

结果见表 �
�

表 � 表明 � � � 树脂可用来吸附重金属

离子
,

是一种良好的吸附剂
。

三
、 ��

、

结

二硫代氨基甲酸大孔型鳌合树脂
,

在 � �

�一 � 溶液中
,

能定量吸附天然水中部分过渡

金属和重金属离子
,

并可与 � � , � 犷
,

��
�十 ,

吨
�十 分离

,

再用火焰原子吸收法测定 � � 咨� ,

�了十 ,
� �� 

,

��
, 十

�� �� 可得到较满意的结果
�
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� �� � 快速测定污水中微量苯胺和苯并唾哇

周 慕 君 魏 佳
�兰 州 化 工 研 究 院 �

高压法合成橡胶硫化促进剂�的生产过

程中要排出大量污水
,

其中含有芳胺和苯并

唆哇等化合物
�

由于芳胺及其衍生物有毒
,

对

人体有致癌作用
〔�� ,

因此这类污水直接排人

河流不仅污染环境
,

而且严重影响人体健康
�

污水中微量苯胺的排放标准国内为每升

� 毫克
,

而苯并唆哩的排放标准至今国内外

均无规定
�

关于在促进剂� 污水中
,

苯胺和苯并噬

哇类化合物的高效液相色谱 �� �� �� 分析

报道很少即
, � 本方法是采用 ��� � 法直接

分析污水中微量苯胺和苯并噬哩
,

方法简单
,

快速可靠
�

一次分析时间为 � 分钟
�

分析精

度优于 士 �多� 分析准确度为 士 �多
�

一
�

仪器与试剂

�
�

仪器美国 � �� �� � 一 � � �� 型可变波长

紫外检测器
,

池体积 � 微升 �溶剂传递系统是

� � � �� � � � � 型双柱塞泵
,

选用 � ���� �� �
一 � � � �

型进样伐 � 日立
一 � �� 型双笔记录器

,

可变波

长紫外检测器满刻度输出为 � 毫伏 � 记录纸

速 , 毫米 � 分
�

�
�

试剂二次蒸馏水
�

苯胺和苯并唆哩为

分析纯
�

甲醇使用前经蒸馏
�

图 � 污水中 � � 和 �� 的 ��� � 分离
。

操作条件柱
一� � � � � � 一� 。

,

� � � 又 �
�

� �内径�毫米 �

流动相 � � � � � �
�
� 二 � � � � �� 体积比 �

, 流髦 � �毫升 �分
,

检测器 � � � �� � 拜 � 进样量

—
� 微升

�

峰序 �

—
未知 � � , �

—
溶剂峰 � �

—
苯胺 � �

一苯并唆哇
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�
�

样品污水不经任何处 理 可 以直 接 进

样
�

若水中杂质含量过高可用流动相稀释或

使用经过滤后的无水乙醇稀释
�

�
�

流动相配制甲醇和水按体积 比 混 和
�

使用前必须充分脱气 �� 
。

二
、

结果与讨论

图 � 和图 � 分别为促进剂� 的 污 水 在

� �� �� � 一� �

柱上的分离图和苯胺 ‘� � �
、

苯并

唆哇 �� � �标准试样的色谱分离图
。

科 学

长下进行色谱分析
,

结果见图

� 卷 � 期

窄
怎

� �� � �� �� � � ��  �� � � � ��

波长 �� 产�

�
�
。

超誊�

图 在 � 。 柱上
, � � 和 �’� 浓度相 同时 , 其峰高

与波长之间的关系

图 � 为标准试样色谱图
�

色谱条件同图

即创叨即�日已‘�褪者

在该实验条件下
,

苯胺和苯并唆哇有足

够大的分离度
�

在甲醇 �水体系中
,

调节流动

相中甲醇浓度可以改变苯胺和苯并唾哇的保

留值
�

减少甲醇浓度时
,

分析时间延长
�

反

之
,

保留时间缩短
�

当甲醇浓度增至 �� �

时
,

使苯胺和溶剂峰之间分离度下降
,

以致影

响苯胺分析结果的可靠性
�

实验结果表明
,

采用甲醇
� 水一 � � � �� � 体积比 �作流动相

,

流

量为�毫升 �分
,

在室温下苯胺
、

苯并噬哩和溶

剂峰之间有最佳的分离
�

波长选择 选择较高灵敏度的检测器可

以提高分析数据的精密度
,

可使污水中有害

物质检测到最小浓度
,

为此我们配制了一定

浓度的苯胺和苯并唆哩乙醇溶液
,

在不同波

由图 � 可见
,

在实验条件下苯胺和苯并

唆哇 �它们的浓度均为 �
�

� 只 � � 一 ,

克 �微升 �的

峰高随波长减小而增加 � 即苯胺和苯并唆哩

在较低紫外波长处具有较高的灵敏度
�

由实

验结果表明
,

苯胺在 �� � 毫微米处的峰高要

比在 � �� 毫微米处的峰高增加十多倍
�

对苯

并唆哩
,

尽管波长变化对峰高增加不及前者

显著
,

但在 �� � 毫微米处的灵敏度比在 � ��

毫微米处增大 � 倍
�

为此选用波长为 � �� 毫

微米
。

定量校正曲线的制作纯度 ��
�

� �多 的苯

胺和 � �
�

�� 多 的苯并唾噢配制成七组不 同浓

度的乙醇标准溶液
,

然后进行色谱分析
,

其峰

高与相应的浓度呈良好的线性关系
,

见图 �
�

入少塌
�

� � �� �� � 

浓度 � � � �� �

图 � 在 � �
柱上

, � � 和 �� 的定量校正曲

线图
�

操作条件同图 �

准确度测试 配制七组不同浓度的苯胺

和苯并噬哇的校正试样
,

测量它们的峰高
,

由
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图 � 定量校正曲线查得相应的浓度
,

其结果

列于表 �
。

表 � 在 �
。

柱上 人� 和 � � 的实验结果与准确度

科 学

相对
误差
士�

减��
�

�沙护沙

�
�一妇火

��
‘�、尹

、�

川
了戈

编
号

。 � � 浓度
寸

�

利
、

�� 又 ��
一� � � � �

峰高 汉红缺值

�全
竺�

�
·

� �
�
�

竺引
�

�
·

, 。��
� ���

·

� ��斗
。

��羚
�

�

�

��
�

�

�
·

��
� 了� 忿母��全

金罗 ��毙 ��
一

�

职会
·

罗 �
·

��
,

。

� � ����

甘 于���
��

�

�

�号
。

� 洲
黔

� 入

��
�

·

��
�

。

担� ��� �
�

�

� ‘

�
�

� �
口

�

工引�
�

�� ,

�韶
,

���� 套�� �
�

·

。, �。
�

� �

又�
�

�� ��
�

��

� 为二次峰高平均 值
。

由实验结果表明
,

苯胺和苯并噬哩在所

测浓度范围内其峰高与浓度呈良好的线性关

系
�

分析准确度优于 士 � �
�

在实验条件下
,

按下列方程分别计算出

苯胺和苯并鹰哇的最小检测浓度
’习 。

�

—
理论塔板数 �

�

—
检测器灵敏度 �毫米

·

毫升 � 克 � �

。�

—进样体积 �毫升 );

斌云一
峰形变换因子

.

由上述方程计算出水中苯胺和苯并噬噢的最

小检出浓度分 别 为 0. 01 毫 克 / 升 和 0
.
02 毫

克/升
。

三
、

结论

采用 Z o
rba
x一几 柱

,

甲醇/水作流动相可

以快速测定污水中微量苯胺和苯并嚷哇
.

在实验条件下
,

建立了苯胺和苯并嚷哩

浓度分别在 6 X 10
一 ,

克/毫升到 IX 10一, 克/

毫升和 1欠 1 0一‘克/毫升到 1
.
35 x 10

一,

克/毫

升范围内它们的峰高与其浓度的定量校正曲

线
.

严格控制流动相中甲醇浓度以及脱气程

度
,

才能使苯胺与溶剂峰之间得到良好的分

离
。
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羹环境信息 班向阳污水场 CO D 超标问题研究通过鉴定
:七:儿 : :: :: : ::: : 公 :: :: ; ::: : :仁

中国科学院环境化学研究所和燕山石油化工公

司于 1984年 7 月22 日在河北承德市召开向阳污水

场 co
D 超标问题研究科技成果鉴定会

.
参加会议

的有来自北京
、

上海环保
、

市政设计和大专院校等有

关单位 的专业人员近 50 人
.
会议就向阳污水场出

水 CO D 超标原因及各种防治对策进行了广泛的交流

和讨论
,

在全面剖析的基础上
,

为解决 Co D 超标问

题指明了方向
.
本研究对于解决国内同类间题有一

定参考意义和应用价值
.

(本刊讯)


