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摘!要!建立了液相色谱法直接测定水中的#$种硝基苯类化合物的方法"'#2色谱柱为分离柱"检测波长为"/- >Q"以甲醇
和水为流动相"前处理过程水和甲醇以\p#的体积比混合"水样过微孔滤膜后直接进液相色谱分析% 该法分析#$种硝基苯
类化合物的检出限为-U% c/U/ DbE"加标回收率为6\d c#%5d"精密度为5U2d c#%d"符合监测要求%
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!!硝基苯类化合物是重要的化工原料"主要来源
于炸药及制造过程中所用的原料和中间产物)#*

"

在医化!染料等行业上有广泛的用途)" 7%*

% 硝基苯
类化合物化学性质稳定"不容易发生裂解反应"可
通过呼吸!消化等进入生物体"通过食物链进入人
体"主要通过诱导和麻醉作用对鱼类和贝类产生毒
害作用)-*

"对藻类植物也有一定毒性)/*

%

文献)5 76*中对硝基苯!二硝基苯!硝基氯
苯!""- 7二硝基甲苯!""- 7二硝基氯苯!""-"5 7

三硝基甲苯的含量进行了限值规定% 国家环保部
规定每年要对饮用水源地硝基苯类物质进行全分
析一次"每个月要对饮用水源地的特定项目进行分
析"包括硝基苯!硝基氯苯和二硝基苯%

对水中硝基苯类的标准分析方法有气相色谱
7质谱法)2 7\*

!气相色谱法)#$*

!分光光度法)##*等"

美国国家环保局还推荐了液相色谱法分析硝基苯
类化合物和硝基胺类化合物)#"*

% 但是这些方法都

要求水样进行前处理富集"包括液液萃取)#$"#% 7#-*

!

固相萃取)\"#/ 7#5*

!盐析萃取)#"*等方式% 还有方法
推荐用顶空固相微萃取7气相色谱7质谱联用法
快速测定环境水样中的硝基苯"但是该方法难以实
现自动化)#6*

% 为了减少前处理步骤"更加快速地
进行分析"现将水样和甲醇混合"采用高效液相色
谱法同时直接测定水中的硝基苯类化合物%

#!试验部分
#U#!仪器和试剂

F%$$$高效液相色谱仪'V0;MQH公司"美国("配
紫外检测器$8SS:SHM;)0;>=R7h色谱柱'#$$ QQa

"U# QQ(!8SS:SHM;'#2色谱柱'#$$ QQa"U# QQ(!

8SS:SHM;)HR1MCJ色谱柱'#$$ QQa"U# QQ(购自美
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国V0;MQH公司%

硝基苯!对硝基氯苯!邻硝基氯苯!间硝基氯
苯!""- 7二硝基甲苯!""- 7二硝基氯苯和""-"5

7三硝基甲苯标准品'# $$$ QDbE"中国计量院($

对二硝基苯!间二硝基苯和邻二硝基苯'/$$ QDbE"迪
马科技(% 将以上标准品进行混合"甲醇稀释"贮
备液中各目标物质量浓度均为#$ QDbE$其它试剂
均为分析纯%

#U"!仪器条件
流动相为甲醇和水"梯度洗脱程序见表#"流

速为$U% QEbQC>"色谱柱柱温为%/ e"紫外吸收波
长为"/- >Q"进样体积为"$

!

E%

表#!梯度洗脱程序
时间bQC> 流动相'甲醇( bd 流动相'水( bd

$ -/ //

$U\ -/ //

#U$ \$ #$

%U$ \$ #$

%U# -/ //

2U/ -/ //

#U%!样品前处理
取$U\ QE混匀水样与$U# QE甲醇混合"用微

孔滤膜'$U-/

!

Q有机系(过滤后直接进样分析%

"!结果与讨论
"U#!色谱条件的选择

根据文献报道"可以使用'#2 柱)#"*

! '2

柱)#2*

!苯基柱)#\*等对硝基苯类化合物进行分离"

现选择'#2 柱!)0;>=R7h柱!)HR1MCJ柱对#$ 种硝
基苯类物质进行分离%

结果显示"""- 7二硝基氯苯和对硝基氯苯不
能在)0;>=R7h柱上实现分离"同样地"""- 7二硝
基氯苯和""-"5 7三硝基甲苯不能在)HR1MCJ柱上
实现分离"'#2柱对""- 7二硝基氯苯和邻硝基氯
苯未达到完全分离% 综合考虑"采用'#2 柱进行
硝基苯类分析"在#U"条件下"可以将#$种硝基苯
类分离如图"所示%

"U"!检测波长的选择
硝基苯类的最大紫外吸收波长略有差异"不同

物质的标准限值不同'见表"(% ""- 7二硝基甲苯
的标准限值最低"因此检测波长采用""- 7二硝基
甲苯的最大吸收波长"/- >Q作为分析条件%

##邻二硝基苯$"#对二硝基苯$%#间二硝基苯$-#硝基苯$

/#""- 7二硝基甲苯$5#""- 7二硝基氯苯$6#邻硝基氯苯$

2#""-"5 7三硝基甲苯$\#对硝基氯苯$#$#间硝基氯苯%

图#!"$$

!

DbE硝基苯类化合物液相色谱图

表"!硝基苯类物质最大紫外吸收波长及其在
地表水中的标准限值

化合物 标准限值
b'QD-E

7#

(

最大吸收波长
b>Q

硝基苯 $U$#6 "5$

二硝基苯 $U/ "/$

""- 7二硝基甲苯 $U$$$ % "/-

""-"5 7三硝基甲苯 $U/ "%"

硝基氯苯 $U$/ ""$

""- 7二硝基氯苯 $U/ "/$

"U%!前处理方法的选择
在#U" 条件下"研究发现样品中水相比例越

高"硝基苯类化合物的峰形越佳"结合文献)#\*"

水相和甲醇以体积比\p#混合"样品过有机系滤膜
后进行分析%

"U-!标准曲线和检出限
配制质量浓度分别为"$"-$"2$"#$$""$$

!

DbE

的硝基苯类标准溶液系列"经分析计算"得各化合
物的线性方程!相关系数等见表%%

以#p\甲醇和纯水为溶剂"配置质量浓度约为
检出限% c/倍的硝基苯类标准溶液'#/

!

DbE("对
该标准溶液进行分析"按照.()8Z*#2-5/计算
方法检出限"结果见表%%

比较表" 和表% 可知"#$ 种硝基苯类化合
物中"除了" "- 7二硝基甲苯外"其它几种物质
直接进样检测即可满足地表水标准限值的检测
需求"" "- 7二硝基甲苯则需进行富集后检测才
能满足地表水标准限值的检测需求% 由于" "-

7二硝基甲苯不是地表水饮用水水源地中规定
的%% 项优选特定项目) 5 *

"只需要每年检测一
次"因此"液相色谱直接进样法测定硝基苯类化

#$%#
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合物明显提高了饮用水源地硝基苯类日常分析 的简便性%

表%!硝基苯类物质的线性方程$相关系数和检出限
化合物名称 保留时间bQC> 线性方程 相关系数 检出限b'

!

D-E

7#

(

+Z_bd

邻二硝基苯 #U\$6 6m$=$#- "<7$=$-6 % $U\\# - /U/ #-

对二硝基苯 "U$%6 =m$U$"/ 5h7$U$2- 2 $=\\# # -=2 #%

间二硝基苯 "=#%6 6m$=$"2 6<7$=$2% - $U\\$ \ /U% #-

硝基苯 "U/\" 6m$=$%- $<7$=$6\ 6 $U\\% $ -U\ #%

""- 7二硝基甲苯 %U$%" 6m$=$%$ -<7$=$25 \ $U\\# % /U" #%

""- 7二硝基氯苯 %U-$" 6m$=$%$ /<7$=$\5 - $U\\# 5 /U- #/

邻硝基氯苯 %U/-6 6m$=$-- $<7$=#/2 6 $U\\# % /U% #-

""-"5 7三硝基甲苯 %U2%6 6m$=$#2 #<7$=$5% # $U\\$ 2 -U% ##

对硝基氯苯 -U""" 6m$=$/" 2<7$=#/% % $U\\# " -U2 #"

间硝基氯苯 -U-$" 6m$=$-% %<7$=#/6 2 $U\\# % -U- ##

"U/!回收率
选择饮用水源地和地表水水样"分别加入"$

和#$$

!

DbE的硝基苯类标准溶液"重复测定6 次"

计算回收率和相对标准偏差"结果见表-% 由表-

可见"硝基苯类化合物的回收率为6\d c#%5d"

相对标准偏差为5U2d c#%d"符合监测要求%

表-!水样中硝基苯类物质加标回收率和精密度

化合物 饮用水加标回收率bd 地表水加标回收率bd +Z_bd

"$

!

DbE #$$

!

DbE "$

!

DbE #$$

!

DbE "$

!

DbE #$$

!

DbE

邻二硝基苯 22 c#%- #$" c##5 \/ c##$ \" c##% ## 6U2

对二硝基苯 22 c#"2 #$# c##/ 22 c#$# \$ c### ## 2U$

间二硝基苯 2- c#"\ #$" c##6 22 c\2 2\ c#$\ #" 2U2

硝基苯 2" c#"5 \- c### 2% c\5 2\ c#$6 #" 6U%

""- 7二硝基甲苯 2% c#"\ 6\ c#%5 \- c#$2 22 c##% ## #%

""- 7二硝基氯苯 2% c#"2 26 c##6 \% c#$/ \" c##/ ## \U2

邻硝基氯苯 26 c#%# \# c#"" \- c#$6 \% c##/ #$ \U2

""-"5 7三硝基甲苯 \- c#%% \" c#$2 \" c##$ \" c##% #$ 5U2

对硝基氯苯 \% c#%5 \$ c#$/ \6 c##% \% c##- #$ 5U\

间硝基氯苯 \% c#%% 2\ c#$" \/ c#$2 \- c##/ \U6 6U#

"U5!实际样品测试
按照实验方法对水源地水样!地表水样品均进

行检测"结果在样品中均未检出硝基苯类化合物%

%!结语
建立了高效液相色谱法直接测定地表水中的

#$种硝基苯类化合物的方法"方法前处理简单"精
密度和回收率较好"除""- 7二硝基甲苯外"其它\

种硝基苯类化合物均符合较低的地表水标准限值
检测需求% 该法为地表水常规分析等提供了便利%

%参考文献&

)#*!刘秀华" 朱方华" 何小波" 等U硝基化合物的高效液相色谱
'G)E'(分析)?*U环境化学" "$#"" %#'%( & %2/ 7%2\U

)"*!马淳安" 葛小芳" 朱英红" 等U芳族硝基化合物的电还原反

应性能及其机理研究)?*U高校化学工程学报" "$$5" "$

'/( & 6"2 76%%U

)%*!王小芳" 金铨" 任韧" 等U高效液相色谱法同时测定化妆品
中的2种硝基苯类化合物)?*U中国卫生检验杂志" "$#-"

"-'2( & #$\- 7#$\6U

)-*!黄士林" 王翠华" 唐峰华" 等U5 种硝基苯化合物对海洋生
物的急性毒性研究)?*U生态毒理学报" "$#$" / '% ( & %22

7%\%U

)/*!刘静玲" 袁星" 郎佩珍U""- 7二硝基甲苯与共存硝基芳烃
化合物对斜生栅列藻的联合毒性)?*U环境科学" #\\6" #2

'/( & %# 7%%" %5U

)5*!国家环境保护总局" 国家质量监督检验检疫总局U地表水环
境质量标准&94%2%2#"$$" ) Z*U北京&中国环境科学出版
社" "$$"U
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泛"包括相关政府部门!企业!高等学校!科研院所
和社会组织等机构% 针对目前条块分割!部门封
锁!各自为政的数据管理现状"必须通过立法方式
建立数据共享机制"明确各相关方监测!发布和共
享数据的种类!数量!频次等法定责任"打破条块职
能分割"建立数据共享机制"让碎片化的数据充分
融合起来"实现全社会共享% 积极推进大数据标准
规范建设"实现大数据技术体系标准化"消除业务
技术壁垒"促进各类数据互联互通% 加快建设大数
据共享平台和专业数据中心"实现大数据规模化集
中管理"提高大数据集成利用的水平和效率)#$*

%

-U"!开发大数据分析应用软件
地表水环境质量大数据分析在数据采集!整

理!分析和结果展示等方面的功能都是通过软件来
实现的"而目前我国缺少适用的!成套的大数据分
析软件"大数据分析技术难以落地生根% 因此"必
须大力推进地表水环境质量大数据分析软件开发"

尽快开发规范化!智能化水平高"通用性!适用性
强"维护使用方便"价格合理的成套软件"特别是要
开发处于核心地位的关联分析软件"使大数据分析
技术转化为地表水环境保护的实用工具%

-U%!培养大数据分析技术人才
地表水环境质量大数据分析是一门崭新的综

合性技术"涉及计算机科学与技术!信息技术!环境
科学与技术!水文学和气象学等诸多学科领域% 要
推进地表水环境质量大数据分析工作"必须培养一

批具备相应学科知识和技术能力的复合型人才%

在高等学校建立相关的学科!专业"开展大数据分
析专业教育"为大数据分析输送对口的专业人才%

在现有环境保护!水资源管理和信息技术人员中选
拔专业基础好!业务能力强!相关工作经验丰富的
人员"有针对性地开展大数据分析技术培训"尽快
造就一批专业化!高素质的大数据分析人才队伍%
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