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摘要 以合成土样为对象
，

研究了超声波辅助提取苯酚的条件及其提取效率
。

用中档超声波场辐射

试样 ��
��

�，

����丙酮
一

正己烷 �体积比 ����分两次萃取 ��
·

��合成土样中的苯酚
，

这时所获收率

最高
。

在选定条件下用于实际土样分析
，

以索氏萃取 �� 的结果为对照基准
，

本方法的平均回收率为

��
�

��
，
��� 为 �

�

��
。
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� 引言

近年来
，

酚类物质对环境的影响引起人们

的高度重视
，

被列为环境优先监控污染物
。

测

定土壤和沉积物中的酚一般都要经过预分离处

理
。

但是
，

迄今这样的酚尚无满意的制样方法
。

已有的方法如索氏萃取法
，

其不足之处在于加

热回流时间长
，

试剂耗量多
，

且易污染操作环

境
。

作者在超声波浴槽系统中辐照土样
，

研究

了超声波辅助提取苯酚的作用条件及其影响提

取效率的因素
。

在优化的条件下得到了较为满

意的结果
。

� 实验部分

�
�

� 仪器与试剂

���型分光光度计� ��
一

��� 型超声波清洗

槽 �主频率 ��
�

�� ��
�，

功率 �
、

互
、

��� 档
，

宁波石

楠电器厂�� 三氯甲烷
，

正已烷
，

丙酮
，

甲醇
，

苯酚
，

以上均为分析纯� ����小 口容量瓶
，

聚四氟乙烯生料带等
。

�� 试验方法

试样制备
�

称取去油去杂的沙土样 ������
，

置于 �����碘量瓶中
，

加入 �
�

����的苯酚标准

液 �一����
，

搅拌均匀
，

置于阴凉处密闭陈化 �
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天
，

成系列标样
。

超声波提取
�

称取上述标样 ��
�

��
，

置于

���� 容量瓶中
，

加入数滴二次重蒸水使试样均

匀润湿
，

再加 �� ��正已烷
一

丙酮混合溶剂 �体

积比为 ����
，

以 �层生料带密封瓶 口
，

置于超声

波液槽内接受超声波辐射 ��
�

��� 士 ���� 超声

功率 �档
，

声强据称约为 �
�

���
��“
�

。

离心分

出提取后液� 剩余固体物再以 ����新鲜溶剂

在超声液槽中辐射 ��
�，

离心分出提取后液�合

并两次提取液
。

用新的混合溶剂定容于 �����

容量瓶中
，

提取液中的苯酚
，

采用 �
一

氨基安替

比林
一

铁氰化钾光度比色法 ��� 进行测定
。

�� 校准曲线

用正已烷
一

丙酮混合溶剂 �体积比 ����混配

成模拟标准苯酚液 ��
�

�����
，

稀释后
，

用文献

���法测得其线性范围为 �一������
，

检出限为

�
�

�����
。

� 结果与讨论

�
�

� 超声功率及温度的选择

超声功率低 ��档�时
，

苯酚提取不完全�若

功率太高 ���� 档�
，

密封体系会在很短时间内产

生较大的压强
，

使生料带破裂
，

试样中的酚会

大量挥发
。

实验表明
，

在中档 扭档�功率下
，

提取完全的时间较短
，

又易于控制密封条件
。

在选定的功率下
，

测定不同温度下的超声提取

效率
，

得出从室温到 ����
，

回收率均大于 ���

以上
，

因此温度选为室温 ���士����
、

超声功率

选为中档
。

��� 辐射时间及方式的选择

分别以 �
、
��

、

��
、

��
、
��

、

��
、
���辐

照 ���档功率�体系
，

结果以每次 ��� 为宜
。

太

短
，

则萃取率较低� 太长
，

则 目标物苯酚会因

超声空化效应导致降解
。

同时还发现
，

在 ���

内
，

用超声连续辐射提取和间歇处理效果基本

一样 ���
。

为简便起见
，

本文选择前者
。

��� 提取剂及用�的选择

分别用三氯甲烷
、

正已烷
、

丙酮
、

甲醇和

正已烷
一

丙酮混合溶剂作提取剂萃取试样中的

苯酚
。

结果表明
，

用正已烷
一

丙酮混合溶剂作

萃取剂最宜� 加入 �于����混合溶剂进行超声

波萃取
，

当溶剂用量大于 ����时
，

萃取率基本

稳定
，

且均大于 ���
�

因此
，

本文选择 �����
。

��� 提取次数

在上述确定的辐射时间和溶剂总量下
，

分

�
，
�

，
� 次进行提取

，

发现提取 � 次
，

每次用

����溶剂时提取率最高
。

��� 索氏法与超声提取的比较

对配成苯酚浓度为 ��
�

������模拟土样
，

进行加标 ��
，
��

，
��������平行试验 �� � ��

，

得出本方法回收率为 ��
�

�一��
�

��
，
��� 为 �

�

��

���
。

用本法和索氏法萃取某化工厂附近的受污

染土样中的酚
，

并进行光度法对比分析
。

结果

如表 �所示
。

从表 �可以看出
，

索氏法萃取耗

时长
，

需要溶剂量多� 超声波二次辐照萃取所

得回收率高于索氏萃取 �
，

��所得的回收率
，

而与索氏萃取 ��的回收率相当
。

表 � 两种制样方法萃取土样中

的苯酚效果比较 �。 � ��

方 法
溶剂体 处理时 平均值

积 ����间 ������������

� � �� � ��
�

�

��� 回收

率 ���

���

…
������

凶�����
本 法

索氏法

索氏法

��� ��

��� ���

��
�

�

��
�

�

� 结论

本文借助于超声辐射节能
、

省溶剂和能同

时处理多份试样的特点
，

以 ����丙酮
一

正己

烷为提取剂
，

经过两次 ��
�
的超声波辐射预处

理
，

即可将土壤中的酚类污染物萃取出来
。

这

对土壤环境的监测具有较大意义
。
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