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　　[摘 要 ]　采用固相萃取、气相色谱 -电子捕获检测器的分析方法 ,同时定量测定地表水中 9种硝基苯

类化合物 ,该方法线性关系良好 ,硝基苯和间 -二硝基苯检出限为 0. 000 5 mg/L ,其余 7种硝基苯类化合物

检出限为 0. 000 1 mg/L ,平均加标回收率在 85. 1 %～103. 4 %之间。
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硝基苯类化合物广泛用于医药、农药、炸药、染

料、造纸、纺织等工业领域 ,是一类重要的苯类化合

物 ,其结构稳定 ,种类多且复杂 ,难以降解。硝基苯

类化合物是高毒性的物质 [ 1 ]
,通过呼吸道及皮肤侵

入人体后 , 致使人体引起抽搐、嘴唇和指甲发蓝 , 或

皮肤发蓝、腹痛、腹泻、头痛、轻度头昏、气促及肢体

发冷、神经系统症状 , 以及贫血和肝肠疾患 , 严重时

会对人产生致突或致癌 [ 2 ]。因此 , 加强环境中硝基

苯类同系物的分析与监测至关重要。现采用固相萃

取 -气相色谱法测定地表水中硝基苯类化合物 ,前

处理操作简便 ,重复性好 ,只需一次进样就能完成硝

基苯类化合物的全分离 ,缩短了分析时间。

1　材料和方法

1. 1　主要仪器与试剂

Agilent 6890气相色谱仪 ,带电子捕获检测器 ,美

国 Agilent公司 , HP25色谱柱 ( 30 m ×0. 32 mm ×

0125μm)。

2 000 mg/L硝基苯、硝基氯苯 (邻、间、对 )、二硝

基苯 (邻、间、对 )、2, 42二硝基甲苯、2, 42二硝基氯苯
标准溶液 ,甲醇溶剂 ,购于上海安谱科学仪器有限公

司。GDX2502树脂 ,天津化学试剂二厂。

1. 2　标准曲线的配制

准确吸取一定量混合标准溶液 ,用苯定容 ,配制

成 100 mg/L标准中间液。临用时再稀释成一系列浓

度的标准溶液。

1. 3　前处理方法

取水样 500 mL以 20～30 mL /m in流速通过

GDX2502柱。然后通入 N2吹出水液 ,加入 3 mL苯

浸泡 5 m in,吸出苯液放入 10 mL具塞离心管中 ,再重

复用 2 mL苯 ,连续浸泡 ,洗脱两次 ,合并苯液 ,用无水

硫酸钠脱水后 ,供色谱分析用。

1. 4　色谱分析条件

进样口温度 : 250 ℃;μECD检测器温度 : 300 ℃;

载气 :氮气 (纯度 > 99. 999% ) ;柱流速 : 1. 2 mL /m in。

进样量 : 1μL;分流比 : 10∶1。柱升温程序 : 120 ℃ (保

持 3 m in) ,以 20 ℃ /m in升至 160 ℃ (保持 2 m in) ,再

以 20 ℃ /m in升至 200 ℃ (保持 1 m in)。

2　结果与分析

2. 1　标准色谱图

9种硝基苯类化合物标准色谱峰如图 1所示。

图 1　混合标准溶液色谱图

1:硝基苯 ; 2:间 -硝基氯苯 ; 3:对 -硝基氯苯 ;

4:邻 -硝基氯苯 ; 5:对 -二硝基苯 ;

6:间 -二硝基苯 ; 7:邻 -二硝基苯 ;

8: 2, 4 -二硝基甲苯 ; 9: 2, 4 -二硝基氯苯

2. 2　标准曲线

按该方法测定标准溶液系列 ,以峰面积为纵坐

标 ,质量浓度为横坐标 ,绘制标准曲线 ,如表 1
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所示。
表 1　9种硝基苯类的线性范围

化合物 线性方程 R
2

硝基苯 y = 278. 5x - 1. 046 0. 999 7

间 2硝基氯苯 y = 6 090. 6x - 182. 4 0. 996 6

对 2硝基氯苯 y = 4 336. 7x - 264. 7 0. 996 9

邻 2硝基氯苯 y = 5 580. 8x - 334. 3 0. 997 4

对 2二硝基苯 y = 7 868. 3x - 621. 7 0. 997 1

间 2二硝基苯 y = 1 394. 5x + 26. 5 0. 996 4

邻 2二硝基苯 y = 6 774. 5x - 319. 2 0. 998 9

2, 42二硝基甲苯 y = 3 221. 1x - 210. 1 0. 997 1

2, 42二硝基氯苯 y = 5797. 1x - 338. 6 0. 994 9

2. 3　方法检出限

根据低浓度平行测定的 3倍标准差计算检出

限 [ 3 ]。当取样体积为 500 mL时 ,硝基苯和间 -二硝

基苯的检出限为 0. 000 5 mg/L ,其余硝基苯类化合物

检出限为 0. 000 1 mg/L。

2. 4　精密度试验

对 2 mg/L硝基苯混合标准溶液平行测定 6次 ,

RSD≤6. 5%。

2. 5　准确度试验

在水样中添加 0. 050 mg/L硝基苯混合标准溶

液 ,平行测定 6次 ,平均加标回收率 85. 1% ～

10314%之间。

2. 6　实际水样测定

应用该方法测得某实际地表水样中 9种硝基苯 ,

只有对 -硝基氯苯为 0. 000 9 mg/L ,其余均未检出。

3　结论

采用固相萃取、气相色谱 -电子捕获检测器法

同时测定地表水中 9种硝基苯类化合物 ,方法简便、

快速 ,精密度和准确度均符合要求 ,适用于地表水中

硝基苯类化合物的监测。
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7. 3　注意事项

1)如果土壤有效磷含量较高 ,应改吸取较少量

的滤出液 ,并加浸提剂稀释至 10. 00 mL后显色。

2)比色溶液中的磷浓度很低时 ,可改用 2 cm或

3 cm光径比色槽比色。
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