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三氯苯是化学工业和合成农药的重要原料
,
在国外

,

三氯苯被列为必须监测的土壤污染

物之一
。

国内已有关于测定水体中氯苯系列化合物方法的报道 〔。 ,

但尚缺少测定土 壤 中三

氯苯的方法
。

三氯苯包括 1 , 2 , 3一 , 1 , 2 ,
4一 , 和 1 , 3 , 5一氯苯三种异构体

,

用一般的化学分析方

法较难分离
,

本文介绍的用气相色谱测定土壤中三氯苯残留量的方法
,

具有分离效果好
、

灵

敏度高
、

操作简便及回收率高等优点
,

适用于测定土壤和水环境中微量的三氯苯
。

、

材 料

(一 )仪器 1 ,
G C一 S A 型气相色谱仪

,

带 N I O 3
电子捕获鉴定器 , 2 ,

振荡器
。

(二 )试荆 1之重蒸馏的丙酮 ( A
.

R
.

) ; 2 ,

石油醚 ( 60 一 90 ℃ ) A
.

R
. ,

重蒸馏收集 70 士

2℃ ; 3 ,

无水硫酸钠 ( A
.

R
.

)
,

如果结块
,

置于马富炉 4 00 ℃ 灼烧 4 小时
,

冷却后 待 用 , 4 ,

浓 H Z S O
`
( A

.

R
.

) , 5 , 2% N a :
5 0

` ,

称 1 0 o g N a Z S O
` ·

1 0H
2
O ( A

.

R
.

)
,

用蒸馏水溶解后 稀

释至 5 0 0 0m l
。

(三 )供试土滚 为江西省鹰潭市红壤和江苏省江宁县黄棕壤发育的水稻土的 1一 1 c5 m 表
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,

经风干
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碾碎
、

过 20 孔筛后备用
。

二
、

操作步骤及色谱条件

(一 )土滚中三级笨残留 t 的测定 准确称取新鲜土样 10
.

09 置 于 10 om l 三角瓶中加入

50 m l丙酮
,

在振荡器上振荡 30 分钟
,

放置澄清 (或离心 )吸取上清液 l o m l 于盛有 3 5m l石油醚
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,

加入 50 m 1 2% N a Z
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,
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,
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,

再用 1 5m l石油醚将分液漏斗洗净经脱水柱并于

上述石油醚中
,

供色谱测定用
,

如果浓度太低可浓缩后再测定
。
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,
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,

以下操作同 (一 )
。

(三 )添加法回收实验 称取过 20 孔筛的黄棕壤和红壤风干各 1 09 分别置于 1 00 m l 三角瓶

中
,

加入 l m l ( 2 5 m g / L )含 3种三氯苯异构体的石油醚溶液
,

令土壤中 3 种三氯苯异构体的浓

度均为 2
.

sm g / k g ,

混匀后放置暗室过夜
,

各三角瓶分别加入 l m lZ % N a :
5 0 `

溶液和 50 m l丙
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酮进行提取
,

其他操作步骤同 (一 )
。

(四 )色谱条件 色谱柱担体
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三
、

结果与讨论

(一 )方法的分离效果 由于工业用的三氯苯常常是三种异构体共存的
,

所以测定环境中

三氯苯残留量时
,

首先必须找到能分离三种异构体的方法
。

3 个三氯苯异构体的色谱峰 ( 图 1 )
,

峰 1 , 2 , 3 分别代表

按本文规定的色谱条件
,

能获得

三氯苯
,

峰 4 为 内标
。

结果表明
,

各异构体峰形都很好
,

3 种异构体的同时测定
。

(二 )方法的灵敏度 在本文规定的条件

下
, 3种氯苯异构体灵敏度都很高

, 1 , 3 ,

5一和 1 , 2 , 3一 三氯苯最 低 检 测 浓度 为

0
。

0 0 5林g
m/ l

, z , 2 , 4一三氯苯为 0
.

0 1件g / m l
,

满足 了微量残留物的分析要求
。

(三 )回收率和精密度 添加回收率实验

结果列于表 1
。

结果表明
,

无论土壤和水 样

都获得较高的回收效果
,

其回收率在 9 2
.

3一

1 0 5
。
0% 之间

,

在黄棕壤中的回收率略高于

红壤
,

但无明显差异
。

除水体中 1 , 2 , 4一 三氯苯标准偏差为

.6 17 % 外
,

其余都低于 5%
,

说明本方法准 峰 1
,

2’

确度和精密度都比较高
,

适用于环境中微量 三抓苯
,

残留量的分析
,

并可获得可靠的结果
。

图 1

1 , 3
,

5一
, 1 , 2 , 4一 和 1 , 2 , 3一

各峰之间也分得清晰
,

所以适用于

3分别为 1
,

3 , 5一
,

1
,

2
, 连一和 i ,

2
,
3一

峰 4 为内标

3种三抓苯异构体色谱峰

表 1 水 体
、

土 壤 中 添 加 三 氛 苯 的 回 收 率 ( % )

样 品

黄棕族

重重 复 次 数数 1
,
3

,
5一三饭苯苯

55555 9 7
.

7 6 土 4
.

9 888 10 1
。

15 土 3
.

6 777

55555 9 2
.

3 3 土 1
.

5 777 9 9 6
.

5 4 士 1
.

9 333

111222 9 5
.

9 3 士 4
.

5 777 1 0 0
.

2 0 土 6
.

1 777

1
,
2

,
3一三舰苯

1 0 4
.

9 7 土 2
。

2 9

1 0 1
.

6 9 土 1
.

4 5

1 0 4
。

3 1 土 3
.

8 1

维样红水
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