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氯仿为 中等有机有毒品
,

有

很强的麻醉作用
,

可造成肝
、

肾损

害
。

在造纸相关添加剂 比如荧光

增白剂 等 的生产过程中
,

人

们不可避免地要用 到氯仿
。

虽然

表面看来
,

氯仿和水是不互溶的

油水两相
,

实际上氯仿是微溶于

水
,

℃时它在水 中溶解度为
,

因而其污水中也就

存在微量的氯仿
。

年
,

国家环境保护局 明

确规定 氯仿排放的一级 国家标

准 为 二级标准 为

三级标准为
。

我国的 个大中城市的饮用水普

查 中也均检 出大量的氯仿
,

并且

由于其具有致癌
、

致畸及慢性致

毒作用而被列为重点检测指标之

水 中微量氯仿
,

由于其微量

是不 易准确测量的
。

旧 的 国 家标

准 中
,

推荐使用 的是顶空色谱分

析法
,

由于该法色谱响应值很小
,

几乎检测不 出
。

虽然近年来不断

有人提出 一些方法
,

经过笔者的

实验
,

均不理想
。

本文介绍了一种

简便
、

准确的方法
。

现有 方 法 的 简 介

目前水中低沸点氯仿的测定

有顶空法
、

溶剂萃取法和吹 出一

捕集法
。

日 本采用 顶空法和溶剂

萃取法
,

美国采用溶剂萃取法和

吹出一捕集法
。

我国 国标
一 采用顶空法

。

该法在实际

工作应用 中有以下问题 水样

前处理需要通氮气排出一定量的

水
,

增加工作量 标准溶液的配

制不方便 采用电子捕获检测

器
,

而一般色谱仪上很少配备
。

最

新的 国家标准
,

对于水 中氯仿的

浓度测量方法未加规定
,

与所遇

到的具体 困难有关
。

所以现在 国

内测量方法有好多种
,

方法难 易

不 同
、

精度不 同
、

应用范围 不同
,

具体有以下几种方法
。

顶空固相微萃取法

固相微萃取技术 是

年代末发展起来的一项新型的

无溶剂化样品前处理技术
,

它可

以与气相色谱 或高效液相色

谱 联用
,

分析环境样品

中的痕量有机污染物
。

装置形如一微量进样

器
。

平时萃取头收纳于套管内
,

使

用时刺入一封闭体系
,

旋转控制

杆
,

探出萃取头
。

萃取头可浸入液

体 中或于液上顶空部位 一

萃取浓缩样品 中的待测

物
,

而后萃取头收纳于套管内
,

不

经任何溶剂洗脱直接进人气相色

谱汽化室
,

再探出萃取头
。

待测物

在汽化室 内热解吸后
,

靠流动相

导入色谱柱
,

完成提取
、

浓缩
、

分

离全部过程
。

照那斯图等川使用活性炭纤

维 林 聚二 甲基硅烷

涂层的固定相

测定水 中的氯仿
。

使用带 电子捕

获检测器的 一 一

气相色谱仪
,

柱温为 ℃
,

检测室温度为 ℃
,

汽化室温度

为 ℃ 载气为氮气
,

流速为

实验确定的萃取时间为
,

解析时间为
。

该方法最

低检测限为 似 ,

线性范围为

一 以 。

灵敏度则 倍于

原国标方法
,

具有 良好的重现性
,

操作简单
。

但在相对宽的氯仿浓

度范围使用此方法
,

准确度下降
,

且仪器复杂
。

顶空气相色谱法

这是前国标中规定的分析方

法
。

姜庆利等人阴使用 一 气

相 色 谱 仪
、

电 子 捕 获 检 侧 器
、

色谱工作站
、

气液平衡瓶

配可压缩硅橡胶密封垫 等对水

中微量氯仿进行 了测量
。

使用 的

色谱柱为 一

一 ,

一 目
,

“ ,

填充玻璃柱
。

载气
,

柱温 ℃
,

汽化室

℃
,

检测室 ℃
。

据报道
,

这种测

栩 加浅 尸‘切 力刀功月妙 峨 了几夕。凡
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量方法在浓度为 『
”一 一 ‘“

范 围

内线性条件很好
。

如果浓度接近

级时
,

采用稀释方法进行
。

使用该方法时
,

设备投资较

大
,

如果配套的检测器不合适
,

出

峰面积很小
,

检测精度大大下降
。

萃取一气相色谱氢焰检测法

萃取一 气相色谱氢焰检测法

也是一种被采用的方法
。

该方法

通过精心选取实验条件
,

用 戊

烷萃取 水样中氯仿
,

萃取物

经 色 谱 柱 后 用 氢 火 焰 检 测 器

工 进行测定
,

用相对保 留时间

进行定性分析
,

峰面积进行定量

分析
,

用外标法确定水样中氯仿

浓度
,

最终可达到在不具备 电子

捕获检测器的气相色谱仪的情况

下检测水 中氯仿的含量
。

其所采

用的实验条件为 玻璃色谱柱
,

内

填 一

一
。

柱温
,

汽化室
℃

,

检测室 ℃ 柱长

载气 高纯氮 氢气

空气 进

样量 尽 。

最后的结果表 明
,

用该方法

检侧水中氯仿的最低检出浓度为
似 月

副 ,

线险范围为 一
二
闷 抖 生

,

具有灵敏
、

准确等优点
。

该法的缺

点 萃取剂是挥发性较强的物质
,

操作中极易因为它的挥发导致数

据的误差
。

来测定水中氯仿的浓度
。

使用仪器

惠普公司生产的 一 气

相色谱仪
。

色谱柱 一

丫 内径
,

柱长
。

色谱工作条件

汽化室温度 初温 ℃
,

终温

℃
,

升温速率 ℃
。

检测室温度 ℃
。

气体流速 载气 高纯氮
,

氢气
,

空气
。

进样量 尽 。

试剂

水 石油大学生产 的去离子

蒸馏水

氯仿 天津化学试剂有限公

司生产
,

分析纯
,

含量
。

测定方法

配制一 系列 已知浓度的标准

溶液
,

浓度在 一 之间
。

因 为该色谱柱不怕进水
,

故可以

将标准溶液直接进样
。

根据重 复实验
,

可 以得到 微

量氯仿测定 的标准 曲 线
,

见 图

和 图
。

其 中 图 为低氯仿浓度时

的标准 曲 线
,

图 为相对较高 的

氯仿浓度标准 曲 线
,

分段的 目 的

在于更精确地表述数据
。

可以看

出
,

两 者 出 现 了 较 好 的 直 线 关

系
。

经过线性 回 归
,

可以得到该

两 曲线的计算公式如下

第一段 一 十

式 中 一一氯仿色谱出峰面积

一一水 中氯仿浓度
,

使用范围 一

线性相关系数是
,

标准

差为
。

第二段 一一

使用范 围 一

线性相关系数是
, ,

标准

差为
。

实 际测量污水时
,

可 以在相

同 的 实 验 条 件 下
,

测 定 水 样 中

的 氯 仿 峰 面 积 值
,

对 照标 准 曲

线 即 可 得 出 相 应 的 氯 仿 浓 度

值
。

结 论

我们采用确定温度下 已知饱

和氯仿水溶液及其成倍稀释液作

为检测 参 照物
,

分析结果表 明
,

本 方 法具 备 简 单 易 行
,

操 作 简

便
,

准 确度 较好
,

重 复性好和线

胜范 围 宽等优点
,

是值得推广的

方法
。

口
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综合前面所述
,

在仅有一般

色谱仪
、

没有 电子捕获检侧器的

情况下
,

必须选择更为简单
、

准确

的方法
。

因 为样品一旦 经过二次

处理
,

比如顶空或萃取之后
,

就很

难再得到重复的分析数据
,

这是

因为原本较低的液相浓度 中取走
了相对较多 的氯仿

,

自然剩余的

就较少
,

导致浓度下降
。

为此
,

我

们采用直接注射液体水样的方法
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