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要!醛肟和酮肟的含量直接决定其羟肟类铜萃取剂(以下简称铜萃取剂)的萃取性能状况!

因此建立简便可行的测定铜萃取剂中醛肟和酮肟含量的方法意义重大#实验在无醛肟和酮肟

标准样品的前提下!选取
JHO'7=T

为原料!采用液相色谱仪以半制备方法制备了纯醛肟和酮

肟!并以此为标准品!建立了测定湿法冶金
JHO'7=T

铜萃取剂产品中醛肟和酮肟的高效液相

色谱(

SGJM

)分析方法#优化后的液相色谱仪操作条件如下$

MA.:@+*:.)W

(迪玛)

M#7

(

%""

@@g%"@@g#"

#

@

)反相柱为半制备柱!

MA.:@+*:.)WM#7

(

!<"@@g=6$@@g<

#

@

)反相

柱为分析柱!甲醇为流动相!流动相流速为
#6"@J

*

@03

!柱温为室温!紫外检测器波长为
!<=

3@

#实验表明!醛肟和酮肟均在质量浓度为
"6=

#

/

*

@J

$

#6<"@

/

*

@J

范围内与其对应的色

谱峰面积呈良好的线性关系!相关系数均大于
"6''7

#醛肟和酮肟的方法检出限分别为
"6#!

和
"6#<

#

/

*

@J

!测定下限分别为
"6=

和
"6<

#

/

*

@J

#按照实验方法对
JHO'7=T

铜萃取剂样

品中醛肟和酮肟进行测定!结果的相对标准偏差(

IDE

!

1d<

)均小于
"6<Q

!加标回收率为

'=Q

$

#!'Q

#
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#!男!高级工程师!主要从事分析化学技术和管理工作$

?&@+0,

$
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!

#$%C1:@

!!

近年来!铜湿法冶金工艺中广泛使用新型羟肟

类铜萃取剂如
JHO'7=T

!羟肟类萃取剂按其主要成

分的化学结构可分为羟醛肟和羟酮肟两类!羟醛肟

是指肟基由醛基缩合而得!而羟酮肟是指肟基由酮

基缩合而得!市售
JHO'7=T

是由酮肟与醛肟按比例

混合而成的(其主要成分为羟酮肟和羟醛肟!对应

化学名称分别为
<&

壬基水杨醛肟和
<&

壬基苯乙基

酮肟)

#&!

*

"以下分别简称为醛肟和酮肟#(目前国内

铜湿法冶金工厂对
JHO'7=T

的质量判定只能采用

测定其工业萃取性能的方法(醛肟和酮肟的含量直

接决定其羟肟类铜萃取剂"以下简称铜萃取剂#的萃

取性能状况!因此建立简便可行的测定铜萃取剂中

醛肟和酮肟含量的方法意义重大(

虽然采用高效液相色谱法测定醛类和酮类物质

含量的文章较多)

%&#=

*

!但这些物质与羟肟类铜萃取

剂中醛肟和酮肟有较大的差别!这些醛类和酮类有

相应的标准物质!因此测定难度较低(于林华)

#<

*采

用核磁共振谱"

T(I

#定性分析了羟肟类铜萃取剂

的结构!采用傅立叶变换红外光谱法"

PKHI

#判断其

有何种化学键和官能团!采用质谱"

(D

#分析测定了

各物质的分子量和碎片特征&

JHb

)

#$

*采用气相色谱

质谱"

VM&(D

#分析
JHO'7=T

的有效成分'稠环芳

烃'降解产物
%

者的相对含量比(这些方法都没有

直接测定铜萃取剂中醛肟和酮肟的含量(实验拟应

用高效液相色谱仪测定
JHO'7=T

中醛肟和酮肟的

含量!用以指导羟肟类铜萃取剂的生产工艺控制和

产品质量检测(由于国内外尚无醛肟和酮肟标准样

品!本文以
JHO'7=T

为原料采用高效液相色谱分离

法通过半制备方法制备了纯醛肟和酮肟!并以此为

标准品!建立了高效液相色谱法定量分析羟肟类铜

萃取剂
JHO'7=T

中醛肟和酮肟的方法(结果表明!

实验方法的精密度和准确度均满足要求(

+

!$

+
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高效液相色谱法测定湿法冶金
JHO'7=T

铜萃取剂中醛肟和酮肟
6

冶金分析!

!"#$

!
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"

#"

#$

$!&$7

$

!

实验部分

$%$

!

主要仪器与试剂

JM%"""

高效液相色谱仪$包括
G%"""

系列高

压分析%半制备泵 "上海分析仪器有限公司#'

b]%"""b]

%

]HD

紫外检测器"

#'"

$

;""3@

#"北京

创新通恒科技有限公司#'

\MOKS%"""

色谱工作站

软件"北京创新通恒科技有限公司#&

2J!"=

电子天

平"梅勒特
&

托利多#$感量
"6#@

/

(

醛肟和酮肟标准样品$以
JHO'7=T

"

S)3B),&

M:.

Y

:.+*0:3

#为原料通过色谱制备柱分离获得&甲

醇$色谱纯(

$%&

!

液相色谱仪工作条件

液相色谱仪工作条件见表
#

(

表
$

!

液相色谱仪工作条件

@57+,$

!

A0/B(1

)

-01>(.(0104+(

P

3(>-9/0=5.0

)

/5

6

9

:

参数
G+.+@)*).5

分析条件
23+,

4

5051:3Z0*0:35

半制备条件

D)@0&

Y

.)

Y

+.+*0:31:3Z0*0:3

色谱柱
!<"@@g=6$@@g<

#

@MA.:@+*:.)W

"迪玛#

M#7

反相色谱柱
%""@@g%"@@g#"

#

@MA.:@+*:.)W

"迪玛#

M#7

反相色谱柱

柱温%
l %" %"

流动相 甲醇 甲醇

流速%"

@J

%

@03

#

#6" !"

进样量%
#

J !" #""

检测器波长%
3@ !<= !<=

$%;

!

样品处理

用一次性针管取约
%@J

样品!再用有机系

"6=<

#

@

滤膜过滤!准确称取约
!<6"@

/

样品于
!<

@J

棕色容量瓶中!加甲醇稀释至刻度!避光超声脱

气
#<@03

!进样测定(

$%D

!

实验方法

$%D%$

!

醛肟和酮肟标准溶液系列的制备

$%D%$%$

!

醛肟标准储备液和酮肟标准储备液的制

备
!

移取
!6<@JJHO'7=T

样品!以甲醇稀释!超声

脱气
#<@03

后定容至
#""@J

棕色容量瓶中(按表

#

拟定的液相色谱仪半制备工作条件!用棕色试剂

瓶分别承接保留时间为
!<6"

$

!;6"@03

的流动相

"含醛肟的流动相#和
!76"

$

%!6<@03

的流动相"含

酮肟的流动相#!重复操作使承接的
!

种流动相每种

至少有
<""@J

(分别将此
!

种流动相分别采用旋

转蒸发器蒸去大部分甲醇!剩下的残余物质转入已

称重的玻璃蒸发皿!放入
$<l

的真空干燥箱中直至

完全除去甲醇后用电子天平称量!

!<6"

$

!;6"@03

的流动相干燥剩余物质为醛肟标准样品!

!76"

$

%!6<@03

的流动相干燥剩余物质为酮肟标准样品(

分别称取
"6<"""

/

醛肟标准样品或酮肟标准样品

于
#""@J

棕色容量瓶中!用甲醇定容至刻度!即获

得质量浓度均为
<6""@

/

%

@J

的醛肟标准储备液

和酮肟标准储备液!密闭置于冰箱中保存备用(

$%D%$%&

!

醛肟标准储备液和酮肟标准储备液纯度

的测定
!

按表
#

拟定的液相色谱仪工作分析条件!

对制备获得的醛肟标准储备液和酮肟标准储备液用

液相色谱仪测定其峰面积以确定其纯度!结果表明

醛肟及酮肟纯度均达
''Q

以上(

$%D%$%;

!

醛肟和酮肟标准溶液系列的制备和贮

藏
!

移取相应量半制备获得的醛肟标准储备液和酮

肟标准储备液!置于
!<@J

容量瓶中!用甲醇稀释

成质量浓度范围在
"6#"

$

#6""@

/

%

@J

之间的醛肟

和酮肟标准溶液系列(避光超声脱气
#<@03

!每次

测定完成后贮藏于冰箱中(

$%D%&

!

分析样品的制备和测定

用一次性针管取约
%@JJHO'7=T

试样!以有

机系
"6=<

#

@

滤膜过滤后!准确称取约
!"6"

$

!<6"

@

/

样品!通过针头滴加进已经准确称量的
!<@J

棕色容量瓶中!用甲醇稀释至刻度!超声脱气
#<

@03

(根据表
#

拟定的液相色谱仪工作分析条件!

待仪器稳定后!连续注入数针醛肟和酮肟两种物质

的标准样品溶液!直至相邻醛肟"或酮肟#峰面积相

对变化小于
#6"Q

后!按照标样溶液'试样溶液'试

样溶液'标样溶液的顺序进行分析(

$%D%;

!

结果计算

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标准

样品溶液中醛肟"或酮肟#的峰面积进行平均(试样

中醛肟"或酮肟#的质量分数"

0

#按式"

#

#计算(

0

#

(

!

/

>

#

/

8

(

#

/

>

!

"

#

#

式中$

(

#

为标样溶液中醛肟"或酮肟#峰面积的平

均值&

(

!

为试样溶液中醛肟"或酮肟#峰面积的平均

值&

>

#

为标样溶液中醛肟"或酮肟#的质量浓度!

+

%$

+
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!

%$

"

#"

#$

$!&$7

@

/

%

@J

&

>

!

为试样溶液的质量浓度!

@

/

%

@J

&

8

为

标样溶液中醛肟"或酮肟#的纯度(

&

!

结果与讨论

&%$

!

色谱条件试验

&%$%$

!

流动相

实验采用的是反相色谱法测定!其常用的流动

相有乙腈'甲醇'四氢呋喃和超纯水等!有时需加入

一些
Y

S

调节剂(在流动相流速为
#6""@J

%

@03

!

柱温为室温条件下!选择
JHO'7=T

为试样"浓度为

#@

/

%

@J

!下同#!主要考察了方便易得的甲醇'乙

腈'水'磷酸等流动相的适应性和分离效果!见表
!

(

表
&

!

不同流动相对醛肟和酮肟的分离效果

@57+,&

!

E,

6

5/5.(01,44,-.045+>0C(=,51>B,.0C(=,?(.9>(44,/,1.=07(+,

6

952,

流动相

(:90,)

Y

A+5)

醛肟
2,Z:W0@)

酮肟
R)*:W0@)

保留时间

I)*)3*0:3

*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

保留时间

I)*)3*0:3*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

峰分离度

G)+B

.)5:,-*0:3

#""Q

甲醇"体积比!下同#

=6%7

=6#=<g#"

$

=67<

=67$"g#"

$

#6"#

#""Q

甲醇
&!@@:,

%

J

磷酸
=6!;

%6!<=g#"

<

=6;#

=6'!!g#"

$

"6'7

7"Q

甲醇
&!"Q

水
!;6=7

%6<;$g#"

$

%76#<

%6'==g#"

$

!6!#

;"Q

甲醇
&%"Q

乙腈
%<6""

!6"#=g#"

;

%;6'#

!6#'"g#"

;

#6!=

<"Q

甲醇
&<"Q

乙腈
!;67#

#6=;$g#"

;

%"6='

#67;!g#"

;

#6%"

#""Q

乙腈
#=6#!

<6<=!g#"

$

#<6';

'6$#<g#"

$

#6%7

!!

从表
!

可以看出$采用上述流动相进行分离时!

峰的分离度基本都接近或大于
#6"

!这说明采用这

些流动相均能将醛肟和酮肟有效分离&采用
7"Q

甲

醇
&!"Q

水'

;"Q

甲醇
&%"Q

乙腈'

<"Q

甲醇
&<"Q

乙腈

为流动相时!醛肟和酮肟的保留时间均较大!说明这

些流动相不宜被洗脱&以
#""Q

乙腈为流动相时!虽

然醛肟和酮肟色谱峰的分离度较好!峰面积也较高!

但其具有毒性较大'洗脱效果较差的缺点&采用

#""Q

甲醇
&!@@:,

%

J

磷酸'

#""Q

甲醇为流动相时!

峰分离度'保留时间都较为合适(从色谱分析操作

时间'清洗简便'流动相不需配制和回收利用等方面

综合考虑!选用
#""Q

甲醇为流动相(

&%$%&

!

流动相流速

固定其他实验条件!改变流动相的流速!以

JHO'7=T

为试样对醛肟和酮肟的色谱行为进行考

察!不同流速的高效液相色谱结果见表
%

(从表
%

可以看出$当流动相流速在
"6<

$

#6<@J

%

@03

范围

内时!峰面积随着流动相流速的增加而逐渐降低!保

留时间由长变短!峰分离度变化不明显(实验使用

的色谱柱内径为
=6$@@

!流速在
#6"@J

%

@03

左右

柱效最佳!结合保留时间等因素!实验选择流动相流

速为
#6"@J

%

@03

(

表
;

!

不同流速的高效液相色谱结果

@57+,;

!

N,23+.2049(

)

9

6

,/40/=51-,+(

P

3(>-9/0=5.0

)

/5

6

9

:

?(.9>(44,/,1.4+0?/5.,2

流速
P,:a

.+*)

%

"

@J

%

@03

#

醛肟
2,Z:W0@)

酮肟
R)*:W0@)

保留时间

I)*)3*0:3*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

保留时间

I)*)3*0:3*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

峰分离度

G)+B

.)5:,-*0:3

"6< 76;;

76%##g#"

$

'6;!

'6;<<g#"

$

#6"=

"67 <6=7

<6%<;g#"

$

$6";

$6!!;g#"

$

#6"%

#6" =6%7

=6#=$g#"

$

=67<

=67$"g#"

$

#6"#

#6< !6'%

!6'%#g#"

$

%6!<

%6=%=g#"

$

"6';

&%$%;

!

柱温试验

柱温高可加快分离过程!但分辨率可能下

降)

#;

*

&柱温低分辨率提高!但分离过程时间加长(

固定其他实验条件!在
!<

$

<"l

范围内改变柱温!

以
JHO'7=T

为试样考察了柱温对醛肟和酮肟色谱

行为的影响!结果见表
=

(从表
=

可以看出$柱温对

峰面积'保留时间'峰分离度的影响均不大(考虑到

室温下操作较为方便!因此!实验选择室温做柱温(

&%&

!

测定波长

选取按照实验方法制备的醛肟标准样品或酮肟

标准样品!按
#6%

样品处理操作!分别配制成质量浓

度为
#6""@

/

%

@J

的甲醇溶液(采用紫外分光光度

计于
#'"

$

%="3@

之间进行扫描!所得吸收光谱图

见图
#

(图
#

表明$醛肟'酮肟在
!="3@

附近有最

+

=$

+



刘本发!刘海波
6

高效液相色谱法测定湿法冶金
JHO'7=T

铜萃取剂中醛肟和酮肟
6

冶金分析!

!"#$

!

%$

"

#"

#$

$!&$7

大吸收&甲醇最大吸光处的波长在
!""673@

(考虑

到待测组分在测定波长处应有较高灵敏的吸收!而

流动相在测定波长的吸收应尽可能小以避免干扰待

测组分的测定!实验选择
!<=3@

作为测定波长(

表
D

!

不同柱温下的高效液相色谱结果

@57+,D

!

N,23+.204a8\<31>,/>(44,/,1.-0+3=1.,=

6

,/5.3/,

柱温

M:,-@3

*)@

Y

).+*-.)

%

l

醛肟
2,Z:W0@)

酮肟
R)*:W0@)

保留时间

I)*)3*0:3*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

保留时间

I)*)3*0:3*0@)

%

@03

峰面积

G)+B+.)+

峰分离度

G)+B

.)5:,-*0:3

!< =6%7

=6#=<g#"

$

=67<

=67$"g#"

$

#6"#

=" =6!%

=6#'$g#"

$

=6$<

<6#=#g#"

$

"6'$

<" =6##

%6'''g#"

$

=6=7

<6"77g#"

$

"6'!

图
$

!

吸收光谱

'(

)

%$

!

L720/

6

.(012

6

,-./5

&%;

!

醛肟或酮肟峰的定性判定

醛肟合成分缩合'氧化水解'蒸馏'肟化
=

个步

骤&酮肟合成分脂化'水解重排'蒸馏'肟化
=

个步

骤(由于国内外尚无醛肟和酮肟标准样品!故只好

寻找与醛肟和酮肟主要官能团一致的相似物质来对

醛肟或酮肟的峰进行验证(

JHb

)

#$

*对
JHO'7=T

进

行
VM&(D

分析!证明
JHO'7=T

中的醛肟是
<&

壬基

水杨醛肟!酮肟为
!&

羟基
&<&

壬基苯乙基酮肟(而某

公司生产的醛肟为
<&

壬基水杨醛肟!酮肟为
!&

羟基
&

<&

壬基
&

乙基苯甲酮肟!与
JHO'7=T

中的醛肟和酮

肟分别对比发现!其醛肟为
<&

壬基水杨醛肟是相同

的&

!&

羟基
&<&

壬基
&

乙基苯甲酮肟与
<&

壬基苯乙基酮

肟相比!其主要化学官能团相同!只是取代基上饱和

碳原子个数相差
#

个!因此在选定的实验操作条件

下!选用某公司生产的
<&

壬基水杨醛肟和
!&

羟基
&<&

壬基羟酮肟进行色谱分析!以对
JHO'7=T

色谱图中

的酮肟和醛肟峰进行定性判定(

&%;%$

!

液相色谱峰的保留时间对比

在拟定的高效液相色谱分析条件下!选取

JHO'7=T

试样直接用分析柱进行分析(结果表明!

获得的色谱图有保留时间为
=6%7@03

和
=67<@03

两个峰面积很大的色谱峰"见图
!

#!按保留时间的

先后顺序分别编为
#

号峰和
!

号峰!其他均为峰强

度特别小的杂质峰(准确称取
!<@

/

某公司的
<&

壬基水杨醛肟试样!以甲醇为溶剂按,

#6%

样品处

理-操作配制成质量浓度为
#6""@

/

%

@J

的试验溶

液!参照表
#

拟定的色谱分析操作条件进行测定!所

得色谱图见图
%

(

图
&

!

\#SKJDX

的液相色谱图

'(

)

%&

!

\(

P

3(>-9/0=5.0

)

/5=04\#SKJDX

图
;

!

GV

壬基水杨醛肟液相色谱图

'(

)

%;

!

\(

P

3(>-9/0=5.0

)

/5=04GV101

:

+25+(-

:

+5+>00C(=,

从图
%

可以看出$某公司的
<&

壬基水杨醛肟色

谱峰的保留时间约为
=6%<@03

!与图
!

的
JHO'7=T

的
#

号峰的保留时间
=6%7@03

基本一致!这说明

JHO'7=T

的
#

号峰物质与某公司的
<&

壬基水杨醛

+

<$

+



JHb\)3&L+

!

JHb S+0&9:6E)*).@03+*0:3:L+,Z:W0@)+3ZB)*:W0@)03A

4

Z.:W

4

:W0@)1:

YY

).)W*.+1*+3*:LA

4

Z.:@)*+,,-.

/4

JHO'7=T9

4

A0

/

A

Y

).L:.@+31),0

X

-0Z1A.:@+*:

/

.+

Y

A

4

6()*+,,-.

/

01+,23+,

4

505

!

!"#$

!

%$

"

#"

#$

$!&$7

肟为同类或同种物质!保留时间的差异可能是由仪

器和操作误差造成的(同理将某公司生产的
!&

羟

基
&<&

壬基
&

乙基苯甲酮肟按表
#

拟定的色谱分析操

作条件进行测定!结果发现!

!&

羟基
&<&

壬基
&

乙基苯

甲酮 肟 色 谱 峰 的 保 留 时 间 约 为
=6'% @03

!与

JHO'7=T

试样的
!

号峰的保留时间
=67<@03

基本

一致!结合前述内容说明
JHO'7=T

试样的
!

号峰物

质与
!&

羟基
&<&

壬基
&

乙基苯甲酮肟为同类物质(综

上所述!可以基本判定图
!

中
#

号峰为醛肟峰!

!

号

峰为酮肟峰(

&%;%&

!

已知物加入法判定

移取按照
#6=6#6#

制备的
#6<@J

醛肟标准储

备液于已经准确称量的
!<@J

棕色容量瓶中!再准

确加入约
;6<@

/

某公司生产的
<&

壬基水杨醛肟试

样!用甲醇稀释至刻度!配制成上述两种物质质量浓

度均为
"6%"@

/

%

@J

的试样溶液!按,

#6%

样品处

理-操作!参照表
#

拟定的色谱分析操作条件进行测

定!谱图见图
=

(

图
D

!

M%;=

)

&

=\

醛肟
VM%;=

)

&

=\GV

壬基水杨醛肟

的液相色谱图

'(

)

%D

!

\(

P

3(>-9/0=5.0

)

/5=04M%;=

)

&

=\5+>,9

:

>,V

M%;=

)

&

=\GV101

:

+25+(-

:

+5+>00C(=,

从图
=

可以看出$用
JHO'7=T

萃取剂半制备获

得的醛肟标准储备液与
<&

壬基水杨醛肟叠加在一

起!从峰面积有增加效应这一现象可以进一步认定

该峰与已知物质为同一物质(酮肟与醛肟都具有

+

M

"

FS

#+

M

+

MdTFS

结构!主要官能团是羟基

和肟基!它们的区别在于醛肟碳原子上接的是氢原

子而酮肟碳原子上接的是烷基(所以酮肟在拟定的

条件下与醛肟有相同的色谱行为!只是保留时间不

同!此处不再重复论述(

&%D

!

采用半制备柱获得的色谱图

按
#6=6#

方法对
JHO'7=T

试样以甲醇稀释!超

声脱气
#<@03

后定容(使用半制备色谱系统!按表

#

液相色谱仪半制备工作条件操作!获得
JHO'7=T

的半制备色谱图见图
<

(

图
G

!

\#SKJDX

半制备谱图

'(

)

%G

!

E,=(V

6

/,

6

5/5.(012

6

,-./3=04\#SKJDX

图
<

中
#

号峰为醛肟峰!

!

号峰为酮肟峰!由于

半制备柱和分析柱填料的粒度'柱子的直径等不一

致!同一样品的相同组分在这
!

种柱子上的保留时

间是不同的!相同组分在分析柱的保留时间要比制

备柱短(重复承接
#

号峰流出的时间区间的流动相

经蒸去甲醇获得纯醛肟做为标准品&重复承接
!

号

峰流出的时间区间的流动相经蒸去甲醇获得纯酮肟

做为标准品(在实践中没有醛肟和酮肟标准品的情

况下!实验按以上方法制备醛肟和酮肟标准品!再以

甲醇溶解为所需浓度的标准溶液(

&%G

!

醛肟和酮肟的校准曲线

利用
JHO'7=T

半制备获得的醛肟和酮肟标准

品的标准溶液!分别配制成醛肟和的酮肟混合标准

溶液系列!按拟定的色谱分析条件测量峰面积!绘制

定量分析校准曲线!考察其线性范围和相关系数(

结果表明!醛肟和酮肟均在质量浓度范围为
"6=

#

/

%

@J

$

#6<"@

/

%

@J

范围内与其对应的色谱峰面

积呈良好的线性关系(其中$醛肟的线性方程为

@d#%%!A>!%%#"

!相关系数为
"6''7<

&酮肟的

线性方程为
@d'!7%6'A><7#'7

!相关系数为

"6''7'

(按照基线噪音的
%

倍计算醛肟和酮肟的

方法检出限分别为
"6#!

和
"6#<

#

/

%

@J

!以方法检

出限的
%6%%

倍计算醛肟和酮肟的方法测定下限分

别为
"6=

和
"6<

#

/

%

@J

(

&%H

!

加标回收试验

选取
!

个不同的
JHO'7=T

试样!按照实验方法对

醛肟和酮肟进行重复测定!并分别加入不同量的醛肟

和酮肟标准溶液进行加标回收试验!结果见表
<

(

&%I

!

精密度和重现性

准确称取约
!<@

/

的
!

个
JHO'7=T

试样于已

+

$$

+



刘本发!刘海波
6

高效液相色谱法测定湿法冶金
JHO'7=T

铜萃取剂中醛肟和酮肟
6

冶金分析!

!"#$

!

%$

"

#"

#$

$!&$7

表
G

!

加标回收试验结果

@57+,G

!

N,23+.204/,-0O,/

:

.,2.

样品

D+@

Y

,)

醛肟
2,Z:W0@)

酮肟
!

R)*:W0@)

测定值

P:-3Z

0

%

Q

加标量

2ZZ)Z0

%

Q

测得总量

K:*+,L:-3Z

0

%

Q

回收率

I)1:c).

4

%

Q

测定值

P:-3Z

0

%

Q

加标量

2ZZ)Z0

%

Q

测得总量

K:*+,L:-3Z

0

%

Q

回收率

I)1:c).

4

%

Q

# %"6<

#%6# =#6# '=

!!6< <!6% ';

%%6; $=6$ #"#

%'6'

#"6; $<6! #!'

%=6' ;$6= #"!

$=6! #"76! #"=

! !;6"

'6$ =%6% ##7

#76" <"6; ##%

#;6$

#76! =#6! ##<

!$6= =$6' #";

经准确称量的
!<@J

棕色容量瓶中!用甲醇稀释至

刻度!超声脱气
#<@03

!备用!拟配制成
JHO'7=T

质

量浓度分别为
#6"@

/

%

@J

左右的样品溶液(按照

实验方法重复测定两个样品溶液中醛肟和酮肟的含

量各
<

次!对测定结果进行统计分析!测定值及相对

标准偏差"

IDE

#见表
$

(

表
H

!

\#SKJDX

铜萃取剂试样中醛肟和酮肟的测定结果

@57+,H

!

!,.,/=(15.(01/,23+.2045+>0C(=,51>B,.0C(=,(1\#SKJDX-0

66

,/,C./5-.(1

)

5

)

,1.25=

6

+,2

样品

D+@

Y

,)

醛肟含量

2,Z:W0@)1:3*)3*

0

%

Q

相对标准偏差

IDE

%

Q

酮肟含量

R)*:W0@)1:3*)3*

0

%

Q

相对标准偏差

IDE

%

Q

# !'6'=

!

%"6!"

!

%"6"$

!

%"6"=

!

!'6'% "6## !<6"<

!

!<6%'

!

!<6%!

!

!<6%<

!

!<6%' "6#=

! ==67=

!

=<6$<

!

=$6"$

!

=<6=;

!

=<6$' "6=< #'6%#

!

#'6<<

!

#'6;!

!

#'6<$

!

#'6<$ "6#<
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ĤI+3

!

Ib2TS:3

/

6E)*).@03+*0:3:L#;+,Z)A

4

Z)5+3Z

B)*:3)503+0.9

4

SGJM

)

^

*

C?3c0.:3@)3*+,G.:*)1*0:3:L

MA)@01+,H3Z-5*.

4

!

!""'

!

!'

"

!

#$

#77&#'!C

)

7

*

[+*).5

公司北京实验室
6

利用
[+*).5D)

Y

&G+B

小柱提

取空气及饮用水中的甲醛及其他醛酮类污染物)

^

*

C

环

境化学"

?3c0.:3@)3*+,MA)@05*.

4

#!

!""#

!

!"

"

%

#$

!';&

!'7C

!

)

'

*国家环境保护总局
6

水和废水监测分析方法)

(

*

C

北

京$中国环境科学出版社!

!""=

$

$;'&$7!C

)

#"

*周志军!刘应希!曾俊宁
6

空气中
#%

种醛酮类有机污

染物的高效液相色谱同时测定法)

^

*

C

环境与健康杂

志!

!""<

!

!!

"

=

#$

!';&!''C

USFbUA0&

8

-3

!

JHb_03

/

&W0

!

U?TV -̂3&303

/

CE)*).@0&

3+*0:3:L#%B03Z5:L+,Z)A

4

Z)+3ZB)*:3)

Y

:,,-*+3*5:L

03Z::.+0.9

4

SGJM+*:3)*0@)

)

^

*
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