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水中有机化合物的浓度通常极低，往往需经富

集，方可分析。富集的方法有溶剂直接萃取法[1，

汽提蒸馏法[2]液上气体分析法[3]和吸附-解吸

法等。吸附-解吸法中常用的吸附剂有活性炭，多

孔聚合物微球（如Tenax）及树脂（如XAD-2。解吸

法多用热解吸方法，应用溶剂解吸法者不多。

本文采用国产GDX-301为吸附剂，环己烷为

脱附剂，富集水中的痕量芳烃，浓缩产物用气相色谱

法，毛细管柱程序升温分离，用氢火焰检测器检测。

实 验 部 分

仪器：美国HP5840A气相色谱仪；色谱柱：

12m 0.2mm石英玻璃毛细管柱，固定液为甲基硅

醚 （聚乙二醇20M去活）。

操作条件：

程序升温：温度50 ，3min，升温速率8/min

温度100 �时间根据色谱分析具体情况设定；检测

器和汽化温度：250 ；纸速：1cm/min；衰减3；

进样量2ml载气：N2；柱压：3.923 104Pa载气；

流速A：78.4ml/min；补偿气流速B：29.2ml/min；

空气流速：240ml/min 氢气流速：30ml//min；

分流比：62.3。

操作步骤：在904.5 3mm的玻璃管底端

塞入一小团玻璃纤维，抖动下装入约0.1gGDX-

301装好后，顶端再填入一小团玻璃毛，大约留

下20mm高的空隙，将此吸附管在惰性气体保护下

Àr2或N2），于200 5 活化1.5小时，冷却待用。

为避免管线带来污染，直接将吸附管上端放入待测

水样中，另一端通过管线接到抽滤瓶上，抽滤瓶连

接水泵，以大约3ml/min的速度使待测水样流经

吸附管，水样全部流完后，再抽几秒钟，取下吸附

管，在吸附管的空端慢慢加入一定量的环己烷，让

其自然流出，用小瓶接受流出物，进行气相色谱分

析。

结 果 和 讨 论

用二步稀释法配制几组水溶液，每组均含甲

苯，对二甲苯及邻二甲苯各0.16，0.08和0.04ppm，分

别按上述步骤完成浓缩试验，洗脱的环己烷溶液色

谱如图1，环己烷本底如图2，新配制的外标溶液

谱图如图3。

由公式                       算出的浓缩倍数如表1
所示。式中，n，浓缩倍数；Ai，浓缩后i物质的峰

面积 (mm2)；As，标准物的峰面积 (mm2)；

Cs，标准物的浓度(ppm)；Co，浓缩前i物质的浓

度(ppm)。

多次实验发现，当淋洗体积约为0.5ml时，淋

洗得到最大浓度 （即最大出峰面积），如图4示意

图，用 1ml环己烷即可解吸完全。

接受1ml环己烷洗脱液，测定其峰面积，换



表 1 不同浓度标准物质的浓缩倍数 表2 不同浓度的回收率

算为浓缩前后物质重量之比，计算回收率如表2所

示。

式中：V1，浓缩前体积；V2浓缩后体积。

从表1和表2结果可见，本法对痕量杂质的浓

缩，尤其是ppb级杂质更为适用。

取兰化304厂及303厂污水500ml，按本法浓缩

和分析而得色谱图，前者谱图中约50多个峰，后者

谱图中约40多个峰 （图略）。

本法简单易行、快速，多次实验表明除溶剂杂

质之外，未发现引入人为的杂质，本法还可以避免

热解吸过程中产生样品和吸附剂的变化，可见溶剂

解吸在一定的条件和需要下也是好用的。
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有 机 磷 农 药 的 快 速 薄 层 色 谱 检 验
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有机磷农药由于其广泛使用，造成中毒的事故

时有发生。目前国内有关有机磷农药中毒的快速薄

层检验，从毒检的角度报道甚少。笔者近年来接触

5起有机磷农药中毒样品，均在半小时内报出结

果，有两起中毒样品均在20分钟内确证为甲胺磷。

该法简便、快速、准确，一次能排除7种以上有机

磷农药，在常规毒检中不失为一种较理想的检测手

段。

一、原理：样品中有机磷农药经苯萃取后在

硅胶G板上展开、显色，然后将样品斑点的Rf值

与标准比较定性。

二、试剂：1．苯；2．展开剂：苯：甲醇 (9:

1)；3．显色剂：0.2 氯化钯溶液，称取0.2g二氯

化钯溶于少量水中，滴加几滴浓盐酸助溶，然后用

蒸馏水稀释至100ml；4．硅胶G；5．农药标准：将

各种有机磷农药的纯品（无纯品可用市售商品代

替）用苯配制成1.0mg／ml。

三、仪器 1玻璃层析槽；2．玻璃喷雾器；

3玻璃薄层板(520cm)；4涂布器 （用有机玻璃

自制）；5．血色素吸管。

四、步骤：1．提取：称取呕吐物或剩余食
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