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品对温度反应速度的不同来选择合适的变温速

度与稳定时间
。

这样
,

测试结果才能正确地反

映样品的特性
,

同时又可以节省测试时间
。

我们采用聚氨醋材料做对比实验
。

选择不

同的变温速度和不同的稳定时间
,

其它实验条

件不变
。

实验结果见表 l
。

表 1 变温速度和称定时间对测试结果的影晌

变温速度

(
’

C /m in )

稳定时间

( m 访 )

转变沮度

T g (℃ )

阻尼系数

T a n台

3 2
一 1 5 0

.

4 3

试中
,

实验条件的恰当选择是准确测定样品动

态力学性能的关键
。

由于我们对仪器的合理使用
,

精心保养
,

十

年来
,

该仪器一直正常运转
。

最近
,

我们还进

一步扩展了该仪器的温度控制范围 .4[
5〕 ,

拓宽了

仪器的应用领域
,

使其在今后的科研和教学中

发挥更重要的作用
。
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由表 1 可知
:

在变温速度相 同
,

稳定时间

不同的情况下
,

测出样品的 T g 和 t an 己基本相

同
;
在变温速度不 同

,

稳定时间相同的情况下
,

测出的数据有很大差异
。
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一种新型玻璃萃取装置
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摘 要 本文介绍了一种新的
、

简便易行的玻璃萃取装置
。

与常规分液漏斗相比
,

该装置操作省时

省力
、

无漏
、

重现性好
。

用于分光光度法测定挥发性酚时
,

重现性较现有方法大为改善
。

关键词 萃取 装置 玻璃仪器

4
一

氨基安替比林萃取光度法是我国水和废 水监测分析方法中规定的监测挥发性酚
,

特别
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是含酚量较低的水质监测的标准方法川
,

与其

它标准方法相比川
,

该方法相对简单
,

运行成本

低
,

是目前广为使用的方法
。

然而由于该方法

使用分液漏斗作为萃取装置
,

萃取操作过程费

时
、

费力
,

重现性差
,

同时还存在着漏液的风

险
。

另外
,

在萃取过程中如要对样品进行预处

理
,

也是非常困难的
。

为了克服上述不足之处
,

参照有关文献报导川
。

自行加工制作了一种新

的玻璃萃取装置
,

并将其用于水样挥发性酚的

测定
,

分析结果的重现性大为改善
。

二
、

挥发性酚的测定

一
、

萃取装置的组成与操作

1
.

组成

磁力搅拌器
,

2 5 0m L (或 5 0 0m L ) 标准磨

口锥形瓶若干个
;
与锥形瓶相匹配的空心磨 口

活塞及二通 (若二通的活塞为聚四氟乙烯则更

佳 )
。

2
.

操作

该装置的组成与操作如图 la 所示
。

实验

时
,

在锥形瓶中放人磁子后
,

加人样品及萃取

有机相
。

根据需要
,

设置一定搅拌时间和搅拌

速度进行萃取
。

到时后
,

关闭磁力搅拌
,

静置

分层
。

按图 lb 所示
,

小心将整个装置倒置
,

打

开二通
,

即可完成分液
。

磁磁力搅拌器器

1
.

工作曲线的绘制

向一组 的 6 个萃取装置分别加人 5m0 L

水
,

依次加人 0
.

0 0
、

1
.

0 0
、

2
.

0 0
、

3
.

0 0
、

4
.

0 0

和 5
.

00 m L 苯酚标 准溶液
,

再分别加水 至
1 0 0m L

。

在磁力搅拌下分别加人 0
.

s m L 缓冲溶

液
、

0
.

6m L 4
一

氨基安替比林溶液
、

。
.

6m L 铁氰

化钾溶液
,

放置 1 0 m in
。

准确加人 4
.

o m L 三氯

甲烷 (此时锥形瓶中的液面应低于通大气导管

的下端 口 )
,

强力搅拌 3m in
,

静置分层
。

按图 lb

所示
,

小心将整个装置倒置
,

将有机相直接分

人分光光度计的 1 厘米比色皿中
,

以三氯甲烷

作为参比
,

在波长 4 60 m m 下测定其吸光度
,

经

空 白校正后
,

绘制吸光度对苯酚含量的校准曲

线
。

校准曲线的线性拟合方程为
:
Y 一 5

.

1 3 6x 一

3
·

9 5 2 X 1 0 一 ’
(
r = 0

·

9 9 9 8 )
。

其中 Y 为吸光度值
,

X 为样品浓度
,

单位 m g / L
。

2
.

样品的测定及精密度实验

以福建省环保局分发的挥发酚的考核样为

被测样品
,

并在实验时带挥发酚的质控样平行

测定
,

测定结果如下
:

表 1 样品及质控样测定结果

测定值 标准值

考核样 0
.

0 4 52 0
,

0 4 3士 0
.

00 3 4

质控样 。
,

0 7 9 9 0
.

0 8 1 2士 0
.

0 0 6 5

配制浓度为 0
.

06 m g压 的标准酚溶液 5

份
,

按上述方法进行测定
,

据其结果算得该方

法的相对标准偏差小于 0
.

3%
。 `

( b ) 、几习 I丫

三
、

结果与讨论

机相

图 1 装里的组成与操作示意图
a

.

装置的组成 b
.

操作示意图

由于该装置采用磁力搅拌
,

上述玻璃装置

与常规分液漏斗相比有以下优点
:

( 1) 萃取过程

迅速
,

均匀
。

若操作控制适当
,

一系列样品的萃

取过程几乎相同
,

萃取结果重现性好
。

精密度试

验结果表明
,

使用该装置测定 0
.

06 m g /L标准酚

(n 一 5) 的相对标准偏差小于 0
.

3%
,

其结果与

标准方法中分液漏斗的操作结果 1%相比
,

有
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了显著的改善
。

2 ( )若有多个磁力搅拌器
,

多

个样品可同时萃取
,

省时省力
。

( 3) 整个过程

始终与大气相通
,

避免了体系内压力的变化
,

无

漏液
。

( 4) 对固体样品可直接称于锥形瓶中后

直接萃取
,

并可在萃取过程中加热
。

(5 ) 对大

体积样品可重复萃取
。

( 6) 制作简单
。

除此之

外
,

该装置还可用于非水滴定以及原子吸收光

谱分析
。
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