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摘  要:以苯乙烯- 二乙烯基苯树脂为固相萃取柱 ,萃取废水中的苯酚和间甲酚,用 MOS- Hypersil色谱柱进行分离,

不需要调节废水和流动相的 pH 值, 加标回收率大于 89%。
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  酚类化合物在水中有较大的溶解度, 采用

GDX 502树脂作为固定相萃取水中的酚类化合物

需在酸性条件下( pH= 2)进行
[ 1]
。今用苯乙烯一

二乙烯基苯树脂作为固定相萃取废水中的苯酚和

间甲酚,不需要调节废水和流动相的 pH 值, 取得

了较好的效果。

1  试验

111  主要仪器和试剂

液相色谱仪,配二极管阵列紫外检测器(HP-

1100) ;固相萃取装置(自制) ; NaOH + KMnO4 重

蒸蒸馏水;苯酚、间甲酚标准品;苯乙烯一二乙烯基

苯共聚物树脂固相萃取柱, 北京康林科技有限

公司。

112  水样萃取

固相萃取柱活化: 6 mL 乙酸乙酯 6 mL 甲

醇 6 mL 重蒸水; 加样: 40 mL~ 100 mL 水样

(视被测组分浓度而定,如果样品含沉淀物,需先过

滤) ; 干燥:真空抽吸 2 min; 洗脱: 在固相萃取柱的

出口装上 0145 Lm 滤膜,用 5 mL 乙酸乙酯分 5次

洗脱,洗脱液收集在容量瓶中待测。

113  色谱条件

色谱流动相乙腈/重蒸水 = 38/ 62; 流量

115 mL/ min; 色谱柱 MOS- Hypersil, 200 mm @

416 mm @ 5 Lm; 紫外波长 272 nm; 进样量 10 LL;

外标法定量。

2  结果与讨论

211  色谱柱的分离度和柱效
在此色谱条件下,杭州某钢铁厂焦化废水样品

中的苯酚和间甲酚均达到基线分离, 见图 1。分离

度 R为 6131,塔板数 N 分别为 7 992和 11 158。

212  方法检测限

最小检测量:苯酚 0143 ng,间甲酚 0169 ng。

图 1 废水样品的色谱分离

213  废水样品的加标回收率

取杭州某钢铁厂焦化废水经适当稀释,以废水

50 mL 为一份作加标回收率试验。苯酚加标回收

率为 90%~ 97% ,间甲酚的加标回收率为 92% ~

98%。洗脱液的流速对回收率有影响,应保持洗脱

液呈滴状流出。
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