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摘(要!建立了用快速"简单"廉价"有效"可靠及安全%Y=86E8-T&的方法净化">6_86S法测定沉积物中有机氯农药和多
氯联苯的分析方法# 目标化合物质量浓度在$') $̂))

%

0_9范围内线性良好!相关系数均m)'***!检出限为)'), )̂'

$2

%

0_9# 以沉积物标准样品T-X$*&&为研究对象!用Y=86E8-T 方法和传统方法进行提取比较!并用沉积物样品进行验
证!回收率为,2',j $̂))'%j# 方法快速"简单"可靠"安全#
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((有机氯农药%"6\H&和多氯联苯%\6̀ H&是环
境中广泛存在的一类难降解有机污染物%\"\H&!

具有毒性"亲脂性"半挥发性和生物富集性等特点!

虽已禁用多年!但由于其化学性质稳定"难降解!在
沉积物中仍能检测到# 它们通过生物富集和食物
链对人体健康产生威胁!已经成为许多国家尤其是
发达国家环保监测的重点# 因此!环境样品中
"6\H和\6̀ H的测定方法是环境监测研究的热点
之一*$ 4&+

# 具有快速"简单"廉价"有效"可靠及安
全%英文即Y=.Na! 8:HR! 6EJ:I! 8<<JND.QJ! -=00JL

:/L T:<J!缩写Y=86E8-T&特点的Y=86E8-T方法
及其改进方法净化广泛应用于蔬菜"谷物等基质中
的多种农药残留的样品前处理# 现以沉积物标准
样品T-X $*&& 为研究对象!采用Y=86E8-T 法!

对沉积物中的"6\H和\6̀ H进行前处理!结合气

相色谱法对其进行检测!并与传统提取方法进行比
较!验证方法的可行性#
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$'$(仪器与试剂

30.OJ/D+,*)!气相色谱仪%美国30.OJ/D公
司&!戴安3T84%)) 快速溶剂萃取仪%美国S.G/JP
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限公司&!gY45))S8超声波清洗器%昆山舒美公
司&#
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正己烷%农残级&!丙酮%农残级&!二氯甲烷
%农残级&!无水X0

#
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%优级纯!5)) n灼烧&!!

4丙基乙二胺%\T3&!活化铜片# "6\H混合标准
溶液%含有
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I!Io4SS8" I! Io4SSS" I! Io4SSC成分!均为
$)) M0_9&$\6̀ 混合标准溶液%含\6̀ #,"\6̀ 5#"

\6̀ $)%" \6̀ $)$" \6̀ $$," \6̀ $5%" \6̀ $%,"

\6̀ $,)成分!均为$) M0_9&$六氯苯%76̀ &标准
溶液%$)) M0_9&# 分取上述标准溶液配制成$#

种物质混合标准储备溶液%各成分的质量浓度均
为$') M0_9!溶剂为正己烷&# T-X$*&& %沉积物
标准样品!美国国家标准技术研究院&#

$'#(样品前处理方法
$'#'$(Y=86E8-T提取

称取沉积物样品)'5 0于5) M9圆柱玻璃试
管中!加入$) M9提取溶剂"&0硫酸镁"$0氯化钠
和活化铜片!充分振荡!涡旋混匀!浸泡过夜# 超声
$5 M./!震荡# M./!重复#次# 转移上清液!至含有
$5) M0硫酸镁和#5 M0\T3的离心管中!静置"震
荡!进行分散固相萃取净化!转移上清液5 M9至离
心管中!氮吹浓缩至$ M9!过)'##

%

M有机滤膜!转
移至>6进样瓶待测!基质外标法定量*5 4,+

#

$'#'#(索氏提取
称取沉积物$') 0!加入$,) M9提取剂和活化

铜片!水浴加热!回流速度控制在5 2̂ 次_E!提取
#& E!氮吹浓缩至$ M9!过)'##

%

M有机滤膜!转
移至>6进样瓶待测#

$'#'%(超声波辅助提取
称取沉积物样品$') 0!加入&) M9提取剂和

活化铜片!浸泡& E后!常温水浴下超声#5 M./!无
水硫酸钠过滤!重复# 次!氮吹浓缩至$ M9!过
)'##

%

M有机滤膜!转移至>6进样瓶待测#

$'%(仪器工作条件
C>45XT色谱柱%+) Mb)'#5 MMb)'#5

%

M!美
国CEJKMG公司&!进样口温度#5) n!检测器温度
%)5 n!载气为氮气%纯度**'***j&!流量$')

M9_M./!进样量$')

%

9!不分流进样# 程序升温'

初始柱温$5) n!以& n_M./升温至##) n!再以
% n_M./升温至%)) n!保持& M./# 以保留时间
定性!峰面积外标法定量#

#(结果与讨论
#'$(色谱分离

将76̀ "\6̀ H与"6\H的混合储备液用正己
烷稀释至#')

%

0_9!按照$'% 的仪器工作条件进
行分析!得到标准物质气相色谱图见图$!$# 种目
标化合物峰型良好!能够达到基线分离#

图$(混合标准气相色谱图

#'#(标准曲线及检出限
将76̀ "\6̀ H与"6\H的混合储备液用正己

烷稀释成各目标化合物质量浓度为$')!#')!5')!

$)')!#)')!5)') 和$))

%

0_9的混合标准溶液系
列!每个浓度平行测定% 次!以峰面积平均值为纵
坐标!以质量浓度为横坐标!得出76̀ "\6̀ H及
"6\H的线性方程和相关系数!以% 倍信噪比计算
得出76̀ "\6̀H与"6\H的方法检出限!结果见表$#

$#种目标化合物相关系数为)'*** $ )̂'*** ,!满足
外标法定量的分析要求#

表$($#种化合物的线性方程和检出限

峰号化合物 线性方程 相关
系数

方法检出限
_%

%
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4767 9d# *2&!,+N4&&,!+$ )'*** $ )')*

# 76̀ 9d% )+,!+&N4+**!*, )'*** # )'),

% \6̀ #, 9d$ ),)!$%N4&$2!)& )'*** + )'$&

& \6̀ 5# 9d+,#!+2Ne&$#!#& )'*** % )'$$

5 \6̀ $)$ 9d*5&!5, N4%*!22 )'*** $ )'$)

+ O!Oo4SS8 9d$ ,&#!$,N4&)5!+& )'*** 2 )'$5

2 \6̀ $$, 9d$%% ,!$*N4#+,!,# )'*** $ )'$2

, O!Oo4SSS 9d$ 5%,!+#N4,$5!&$ )'*** , )'$%

* \6̀ $%, 9d$ #&&!#+N4$2*!+# )'*** $ )'$$

$) O!Oo4SSC 9d+,&!+, N4%$5!%2 )'*** # )'$#

$$ \6̀ $5% 9d$ ##+!+$ N4+,5!++ )'*** $ )'$5

$# \6̀ $,) 9d$ 5%&!,$ N4+$%!*) )'*** % )'$2

#'%(提取溶剂的确定
提取溶剂不同!可以提取的目标物质和提取效

果会有一定的差异!现分别采用正己烷"二氯甲烷"

正己烷4丙酮%$ e$&作为提取溶剂!按照$'#'$

)5$)
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Y=86E8-T方法!对T-X$*&&进行提取!所获提取
液的测定结果见表#和图##

表#(不同提取溶剂对T-X$*&&提取结果
%

0_a0

化合物 标准值
测定值

正己烷二氯甲烷正己烷4丙酮
%$ e$&

\6̀ #, ,)', p#'2 +#'$ +&'2 +$'5

\6̀ 5# 2*'& p#') 5%'5 +,'# +5')

\6̀ $)$ 2%'& p#'5 +$'# ++', +,'+

\6̀ $$, 5,') p&'% &+'# 5&'+ 5,'5

\6̀ $%, +#'$ p%') &%'+ 55'% 52'+

\6̀ $5% 2&') p#'* +%'+ 2)'* 2$'2

'

4767 #') p)'% $'2 #') #')

O!Oo4SS8 ,+ p$# 2,'# ,)'# ,#'$

O!Oo4SSS $), p$+ *,'5 $)%'+ $)$'+

O!Oo4SSC $$* p## ,,'& *2') $))',

\6̀ $,) &&'% p$'# %5'5 &)'% %*'$

76̀ +')% p)'%5 &',2 5'&) 5'&%

图#(%种提取溶剂提取率比较

由图#可见!正己烷提取样品中各化合物的提
取率为+)j ,̂5j!而正己烷4丙酮%$ e$&和二
氯甲烷提取效果较好!各化合物的提取率为,)j

$̂)$j!对于
&

4767" I! Io4SSS" \6̀ #,"

\6̀ 5#和\6̀ $,)!二氯甲烷的萃取效果优于正己
烷和丙酮混合溶液!而在分析有机氯农药时!应尽
可能减少含6O溶剂的引入量# 因此!选择丙酮4

正己烷%$ e$&作为提取溶剂#

#'&(加标回收率和精密度
准确称取空白沉积物样品2份!分别添加一定

量的混合标准溶液%$)

%

0_9&!按照Y=86E8-T方
法进行分析!计算回收率及相对标准偏差# 结果表
明'样品中各目标化合物回收率为,2',j $̂))'%j!

相对标准偏差均q$)j!精密度符合要求#

#'5(与其他提取方法提取效率的比较
T-X$*&&基质与普通沉积物样品比较接近!

故以T-X$*&&为样品!更能客观评价不同提取方
法的提取效率# 按照$'#中%种方法进行提取!均
采用正己烷4丙酮%$ e$&混合溶剂作为提取溶
剂!提取结果见图%#

由图% 可见! % 种方法的提取率分别为'

Y=86E8-T提取,#'$j $̂)$'*j!索氏提取,2'

*j $̂)%'2j!超声辅助提取22',j *̂5j# 索
氏提取效率高于其余两种提取方式!但是耗时较
长$超声波辅助提取对I!Io4SSS和\6̀ $,)的提
取效率相对较高!优于Y=86E8-T 法!但低于索氏
法!而对于其他物质!超声波辅助提取的效率普遍
较低$Y=86E8-T方法提取效率对不同物质普遍较
高# 通过%种方法提取效率的比较!Y=86E8-T方
法提取效果较好!能满足测试要求#

图%(%种方法提取率比较

#'+(与其他提取方法对沉积物测定结果的比较
利用以上% 种提取方法对沉积物样品进行比

较测定分析!结果见表%!色谱图见图& %:& % A&

%N&# Y=86E8-T法样品的测定值接近于索氏提取
所测得值!超声波辅助提取对于沉积物样品的测得
值低于Y=86E8-T 方法和索氏提取!但是对于
76̀ 的提取!% 种方法提取效率相差不大# 因此!

Y=86E8-T法适用于对沉积物样品的测定#

#'2(硫对测定的影响及消除
许多沉积物样品中含有硫化物!可使86S检测

器瞬间饱和!目标化合物信号会被硫化物的强信号峰
覆盖而影响检测# 采用铜片净化除硫化物的方法!将
经稀硝酸浸泡处理的铜片!用纯水"丙酮洗净!干燥后
置于样品提取液中静置至铜片不再变黑即可#

)+$)
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表%(沉积物样品检测结果
%

0_a0

检测物质 Y=86E8-T 索氏提取 超声波辅助提取
T)$ T)# T)% T)$ T)# T)% T)$ T)# T)%

&

4767 )'%* )',# )',, )'#* )',5 )'*2 )'#) )'+* )',#

76̀ #'+$ )'2* #'2% #'2$ )'2# #'2* #'5# )'+& #'2%

I!Io4SS8 )'2, )'%2 )'5, )'2+ )'&+ )'5* )'+& )'#+ )'+)

I!Io4SSS )'** ) $'$% $')2 ) $'## )'*) ) $'#$

I!Io4SSC ) $'5& )'#, ) $',2 )'#* ) $'25 )'$*

\6̀ #, )'25 $'5% )'2& )'2, $'+5 )',* )'+5 $'5) )'+#

\6̀ 5# ) ) ) ) ) ) ) ) )

\6̀ $)$ ) ) ) ) ) ) ) ) )

\6̀ $$, )'%, ) )'+5 )'&) ) )'+* )'%) ) )'+)

\6̀ $5% )'%+ ) ) )'%2 ) ) )'%$ ) )

\6̀ $%, ) ) ) ) ) ) ) ) )

\6̀ $,) ) $',, $'** ) $'*2 #')# ) $',* $'*&

图&(样品气相色谱图

%(结论
建立了用Y=86E8-T法处理样品">6_86S测

定沉积物中有机氯和多氯联苯的方法!比较了不同
提取溶剂的萃取效率!以正己烷4丙酮%$ e$&提
取效果最佳# 用沉积物标准样品T-X $*&& 比较
了Y=86E8-T"索氏提取和超声波辅助方法% 种前
处理方法的提取效率!结果表明!Y=86E8-T 法处
理过程快速"简便"溶剂使用量少!回收率高!适用
于大批量样品分析#
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