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色谱法测定水中苯乙烯的实验室应用
丁丽莉
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摘　要　文章通过“溶剂萃取毛细管柱气相色谱法测定水中苯乙烯”方法的实验室应用，进行了曲线制作、

验证、标准样品的实际测定，允许相对偏差、相对误差及加标回收率均符合方法要求，验证了气相色谱法测定苯

系物（程序升温和分流进样），具有较高的精密度和准确度。同时证明了在此实验条件下采用“溶剂萃取毛细管

柱气相色谱法测定水中苯乙烯”的方法可行。
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０　引　言

苯系物是空气中最重要的污染物之一，主要通过

化工生产的废水和废气进入水环境和大气环境。苯

系物微溶于水，降水可从大气中凝聚挥发性苯系物，

直接或间接地进入地表水中。因此，苯系物的测定可

在一定程度上反映原水、废水与工业生产用水的水质

污染状况。

水中挥发性苯系物（ＢＴＥＸ）主要来源于工业废

水，通常包括苯、甲苯、乙苯、邻二甲苯、间二甲苯、对

二甲苯、异丙苯和苯乙烯８种化合物。苯乙烯为无色

透明油状液体，有渗透性气味，极微溶于水。人体可

通过呼吸道及皮肤接触摄入苯乙烯，一旦摄入，将有

３％～２０％不能被排出体外，属致癌物质。

本实验引用ＧＢ／Ｔ５７５０．８—２００６《生活饮用水标

准检验方法 有机物指标》，通过不同方式重复测定样

品，以获取方法的精密度、准确度，从而确定“溶剂萃

取毛细管柱气相色谱法测定水中苯乙烯”方法的可

行性。

１　方法原理及实验准备

１．１方法原理

水中苯系物经二硫化碳萃取后，用硫酸磷酸混

合酸去除醇、酯、醚等干扰物质，用气相色谱氢火焰检

测器测定，以相对保留时间定性，外标法定量［１］。

１．２测定范围

当取样量２００ｍＬ，用５ｍＬ二硫化碳萃取，进样

量１μＬ，最佳线性范围为０．００６～１．０ｍｇ／Ｌ。

１．３仪器与设备

气相色谱仪（ＧＣ２０１４Ｃ）；氢火焰离子化检测器；

工作站；色谱柱：弹性石英毛细管柱，３０ｍ×０．２５ｍｍ×

０．２５μｍ；微量注射器：１００，２５，１μＬ；分液漏斗：２５０

ｍＬ；振荡器。

１．４试剂配制

◆ 苯系物储备液的配制

采用直接称量法配制苯系物标准储备液（２．０

ｍｇ／ｍＬ）。

先分别向３个１０ｍＬ容量瓶中加少量甲醇，称

量。分别准确加入间二甲苯、邻二甲苯和苯乙烯各

２０ｍｇ（用微量注射器快速加入），立即用甲醇溶解并

稀释至刻线，具塞、摇匀。

◆ 苯系物混合标准使用液（２０μｇ／ｍＬ）的配制

分别准确吸取苯系物标准储备液１．００ｍＬ于一

个１００ｍＬ容量瓶中，用纯水稀释至刻线，摇匀。

２　实验室分析

２．１绘制曲线

分别取苯乙烯标准使用液０，０．１０，０．５０，１．０，

５．０，１０ｍＬ于２００ｍＬ容量瓶中，用纯水稀释至刻度，

配制成０，０．０１，０．０５，０．１，０．５和１ｍｇ／Ｌ的标准系

列，然后分别转移到２５０ｍＬ分液漏斗中，加盐酸调节

ｐＨ值呈酸性，加入３～４ｇ氯化钠，溶解后加５．０ｍＬ

二硫化碳，立即具塞，于振荡器上振摇３ｍｉｎ，中间不

时放气，静置分层，弃去水相。萃取液经无水硫酸钠

脱水后，转入５ｍＬ具塞比色管中，将上述不同浓度的
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萃取液分别注入色谱仪（进样时分别用洁净微量注射

器于待测样品中抽吸几次，排除气泡，取１μＬ样品迅

速注入色谱仪中，并立即拔出注射器）。测得峰高或

峰面积，以苯乙烯的峰高或峰面积为纵坐标，以苯乙

烯组分质量浓度为横坐标，绘制各组分的工作曲线。

曲线如图１所示。

图１　苯乙烯工作曲线

由图１几点回归线性上看，苯乙烯工作曲线符合

要求（要求狉≥０．９９）
［２］。

２．２曲线的检验

２．２．１标准样品的检验

配制苯系物混合物标准样品：取苯系物储备液中

间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯各０．５ｍＬ置入１００ｍＬ

容量瓶中，用水稀到刻线，混匀。浓度为１０μｇ／ｍＬ。

◆ 取上述溶液５ｍＬ于２００ｍＬ容量瓶中，用纯水稀

释至刻线，配成浓度为０．２５μｇ／ｍＬ的样品溶液，苯

乙烯含量５０μｇ。

◆ 取上述溶液１３ｍＬ于２００ｍＬ容量瓶中，用纯水

稀释至刻线，配成浓度为０．６５μｇ／ｍＬ的样品溶液，

苯乙烯含量１３０μｇ。

同时对上述两种标准样品分别做６个平行实验，

如表１、表２所示。

由表１、表２可看出相对偏差和相对误差均在范

围（允许相对偏差≤２０％，相对误差≤１０％）内，精密

度和准确度合格，说明曲线合格［３］。

表１　标准样品１平行实验

序号

苯乙烯

浓度／

（μｇ／ｍＬ）

样品苯乙

烯浓度／

（ｍｇ／Ｌ）

平均

值／

（ｍｇ／Ｌ）

相对

偏差／

％

相对

误差／

％

回收

率／

％

１

２

３

４

５

６

０．２５

０．２３７９９

０．２３９６５

０．２３８１７

０．２３８６７

０．２３９１６

０．２３９７７

０．２３８９０

－０．４ －４．８

０．３ －４．１

－０．３ －４．７

－０．１ ４．５

０．１ －４．７

０．４ －４．１

９５．６

表２　标准样品２平行实验

序号

苯乙烯

浓度／

（μｇ／ｍＬ）

样品苯乙

烯浓度／

（ｍｇ／Ｌ）

平均

值／

（ｍｇ／Ｌ）

相对

偏差／

％

相对

误差／

％

回收

率／

％

１

２

３

４

５

６

０．６５

０．６３２５５

０．６４９５１

０．６８７８３

０．６３３３５

０．６４６５８

０．６７８１７

０．６５４６６

－３．４ －２．７

－０．８ －０．１

５．１ ５．８

－３．３ －２．６

－１．２ －０．５

３．６ ４．３

１０１

通过上述两种浓度的标准样品进行分析，证明此

方法的精密度和准确度较好［４］。

２．２．２加标回收实验

将０．２５μｇ／ｍＬ的样品做为基体试样，向试样中

加入已知量的苯乙烯，计算回收率。

加入标准溶液浓度的确定：取苯乙烯储备液

２ｍＬ于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀至标线，混匀，即

为４０μｇ／ｍＬ的苯乙烯溶液。

加标量的确定：因基体试样中含苯乙烯量为５０

μｇ，加标量为其０．５～２倍，即２５～１００μｇ，其加标体

积为：０．６２５～２．５ｍＬ，取２．０ｍＬ进行实验，则加标

量为８０μｇ。

标准样品的加标回收率分析结果见表３。

表３　标准样品的加标回收率分析

项　目 基体试样 加标试样

间二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．１８４３８ ０．１７９９５

邻二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２３４６５ ０．２２１７８

苯乙烯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２３９６５ ０．６１８９４

加入苯乙烯量／μｇ — ８０

加标回收率／％ — ９４．８

由表３可看出，此标准样品的加标回收率为

９４．８％，在有效范围（８０％～１２０％）内，说明此次实验

准确性较好［３］。

２．３样品分析

２．３．１样品的预处理

洁净的水样：取２００ｍＬ水样于２５０ｍＬ分液漏

斗中，加盐酸调节ｐＨ值呈酸性，加入３～４ｇ氯化钠，

溶解后加５．０ｍＬ二硫化碳，立即盖上盖，于振荡器上

振摇３ｍｉｎ，中间不时放气，静置分层，弃去水相。萃

取液经无水硫酸钠脱水后，转入５ｍＬ具塞比色管中，
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供色谱分析。

污染较重的水样：水样若浑浊取离心后的上清

液，按洁净水样萃取后，弃去水相，于萃取液中加入

０．５～０．６ｍＬ混合酸，开始缓缓振摇，然后激烈振摇

１ｍｉｎ（注意放气），静置分层，弃去酸层，反复萃取至

酸层无色为止，最后用硫酸钠溶液（２００ｇ／Ｌ）和纯水

洗萃取液至中性，萃取液经无水硫酸钠脱水后，转入

５ｍＬ具塞比色管中，供色谱分析。

２．３．２色谱仪的设定参数

进样口温度：２１０℃。柱箱温度：起始温度５０℃，

保持１０ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ的速度升至８０℃，保持

３ｍｉｎ。检测器温度：２２０℃。气体流量：载气（Ｎ２）

２．０ｍＬ／ｍｉｎ（或根据分离情况调节载气流量），氢气

３５ｍＬ／ｍｉｎ，空气３５０ｍＬ／ｍｉｎ，尾吹气流量３０ｍＬ／ｍｉｎ。

进样方式：直接进样，分流比２∶１
［５］。

２．３．３进样

用洁净微量注射器于待测样品中抽吸几次，排除

气泡，取１μＬ迅速注入色谱仪中，并立即拔出注射

器。进样时要注意进样的速度，快进快出［６］。样品采

集后，一定要等待所需要的峰全部出完。

２．３．４结果

在色谱仪上可以直接读取数据。

２．４实际样品分析

现场采集５００ｍＬ污水场出水的样品作为实际样

品，向５００ｍＬ样品中加入１２．５ｍＬ浓度为０．２５μｇ／ｍＬ

的苯系物储备液（含有间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯），

然后分别取两个２００ｍＬ作为样品，其中一个做为基

体试样，向另一个样品中加入４０μｇ／ｍＬ的苯乙烯

２．００ｍＬ作为加标试样，制作以实际样品为基体的加

标回收实验。

将两个样品分别按照操作步骤进行测定，测定结

果见表４。

表４　实际样品的加标回收率分析

项　目 基体试样 加标试样

间二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．１７７５１ ０．１７７９２

邻二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２２６３３ ０．２３６４２

苯乙烯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２２３９７ ０．６１９９６

加入苯乙烯量／μｇ — ８０．０

加标回收率／％ — ９９．０

由表 ４ 看出，此实际样品的 加标 回收率为

９９．０％，在有效范围内（加标回收率８０％～１２０％），

说明此次实验准确性较好［３］。

之后，又采集了同一位置的污水场出水，做相同

的加标实验，分析结果如表５所示。

表５　实际样品的加标回收率分析

项　目 基体试样 加标试样

间二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．１８２３６ ０．１８４２３

邻二甲苯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２８２６５ ０．２８４３２

苯乙烯浓度／（ｍｇ／Ｌ） ０．２３１５６ ０．６１６３４

加入苯乙烯量／μｇ — ８０．０

加标回收率／％ — ９６．０

由表５看出，实际样品的加标回收率为９６．０％，

在有效范围内（加标回收率８０％～１２０％），准确性

较好［３］。

通过上述标准样品和实际样品的加标回收实验，

可以证明此方法的准确度较好［４］。

３　结束语

从曲线的制作到实际样品的检验，充分说明气相

色谱法测定苯乙烯的精密度和准确度符合方法要求，

在本站实验条件下，可以使用溶剂萃取毛细管柱气

相色谱法测定水中的苯乙烯。
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