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摘  要:用 GC/ MS 法测定环境水体和废水中的五氯酚,选择乙酸酐作衍生化试剂, 二氯甲烷为萃取剂, 比较了不同的

衍生 pH 条件, 以 m/ z 为 266 的定量特征离子定量,获得了较高的灵敏度和选择性。
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Determination of Pentachlorophenol in Water Using GC/ MS
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Abstract: T o determine pentachlorophenol in water using GC/ MS. Taking acetic anhydride as derivativ e reagent, methylene

chloride as ex tracting agent, derivative pH conditions w as compared, and the ion which m/ z was 266 w as selected for determina-

tion. T he results were high-sensitive and selective.
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  五氯酚( PCP)是致突变物,广泛用作杀菌剂和

木材防腐剂,在环境中的存在和归宿已引起环境科

学家的重视。世界卫生组织建议饮用水中五氯酚

的含量不超过 10 Lg/ L [ 1]。对 PCP 的测定,一般采

用4- 氨基比林法和 GC 法,前法不仅费时,且在其

他酚存在下不能单独测出 PCP, 测出的仅是总酚

的含量,限制了它的应用[ 2] ;后法易受多种物质干

扰,如有机氯农药 666,特别是 C- 666等。今采用

乙酰化前处理, 将五氯酚转化成相应的酯类, 用二

氯甲烷萃取, 以 m/ z为 266 的定量特征离子定量,

方法灵敏度高, 重现性和选择性好。

1  试验

111  主要仪器和试剂
MD- 800 GC/ M S/ DS 系统, 英国 VG 公司;

DB- 5 ms弹性石英毛细管柱( 30 m @ 0132 mm @

011 Lm) , 美国 J& W 公司;五氯酚标准贮备液: 称

取五氯酚 01100 0 g 用试剂水配制成 10010 mg/ L

标准贮备液; 无水硫酸钠( 400 e 灼烧 4 h) ; 试剂

水: 蒸馏水经 M illipore纯水装置制得。

收稿日期: 2000- 03- 27;修订日期: 2000- 10- 29

第一作者简介:范  苓( 1968- ) , 女, 浙江嘉兴人, 高级工程

师,大学,从事环境监测工作。

314  两种方法的对比

用此法与甲醛吸收- 盐酸付玫瑰苯胺光度法

(甲醛法) [ 3]同时进行空气采样与测定, 其结果列

于表 1。

    表 1 两种方法测定结果比较   mg / m3

样品 1 2 3 4 5

还原- 光度法 01415 01 242 01167 01 104 01 067
甲醛法 01418 01 240 01163 01 100 01 067

  从表 1可见,两种方法的测定结果较为一致。

[参考文献]

[ 1]  刘汉初,倪桃英. 三乙醇胺吸收对品红光度法测定空气中二

氧化硫[ J ] .理化检验  化学分册, 1993, 29( 1) : 30.

[ 2]  金米聪,童维明, 符展明, 等.萃取光度法测定空气中痕量二

氧化硫[ J] .理化检验  化学分册, 1999, 35( 9) : 390.

[ 3]  国家环境保护局5空气和废气监测分析方法6编写组.空气和

废气监测分析方法[ M ] .北京:中国环境科学出版社, 1990.

99~ 104.

[ 4]  中国预防医学中心卫生研究所.大气污染监测方法[ M ] .北

京:化学工业出版社, 1984. 823.

[ 5]  岩石矿物分析编写小组.岩石矿物分析[ M ] .北京:地质出版

社, 1974. 234.

)33)

第 13 卷  第 1 期 环境监测管理与技术 2001 年 2 月



112  操作步骤

11211  水样预处理

取水样100 mL(或1 000 mL)调 pH 至中性,加

1 g 碳酸钾, 溶解后加入 25 mL 石油醚,分离中性有

机物,弃去有机相,加入 015 mL 乙酸酐,在 40 e 水

浴中保持 30 min, 然后加入 10 mL 二氯甲烷萃取,

有机相经无水硫酸钠漏斗干燥后收集在试管中作

色谱分析。工业废水可根据情况作适当稀释,若水

样浑浊,须过滤。

11212  分析条件
色谱条件: 柱温 150 e ( 4 min) , 以 10 e / min

升温速率升至 220 e ( 5 min) ;进样口温度 250 e ;

载气压力 7 psig;无分流进样, 进样量1 LL。采用外

标法定量特征离子定量, 单点校正。

质谱条件: 离子源温度 250 e ; 接口温度

220 e ;离子能量 70 ev;光电倍增电压 380 V;扫描

范围 33 amu/ 019 s ~ 450 amu/ 019 s; 回扫时间

011 s;溶剂延时 5 min; DFTPP自动调谐。

113  结果计算

用五氯酚标准贮备液配制成 110 mg/ L 标准工

作液, 按上述步骤衍生和提取, 以单离子定量。五

氯酚标液总离子流色谱图见图 1- a, m/ z为 266的

单离子色谱见图 1- b;五氯酚质谱图见图 2。

图 1  五氯酚标液单离子和总离子流色谱峰

图 2  五氯酚质谱峰

2  结果与讨论

211  衍生化剂的选择
由于五氯酚具有较强的极性,直接进样分析对

色谱柱及仪器系统要求很高, 故通常在分析前, 五

氯酚应转化为非极性的衍生物。常用的衍生剂有

五氟苯甲酰氯和乙酸酐。五氟苯甲酰氯最灵敏, 然

而高浓度的衍生化剂会引起高本底, 需用碱溶液进

行净化[ 3] ,同时酰化物也因水解而损失。用乙酸酐

进行乙酰化,不影响五氯酚的电亲合力, 从而有较

高的选择,且其本底低,一般不需要净化。此外, 乙

酸酐价廉易得。

212  衍化反应条件 pH 的选择

当 pH> 1115时,乙酸酐的水解快于乙酰化反

应;当 pH< 6时,酚离子尚未形成,此两者均降低了

乙酰化产率。文献[ 3]报道最佳 pH 为9,但实验结果

表明(见表 1)单独定量五氯酚, pH 为 5时, PCP 的衍

化率明显高于其他 pH 条件。这对于五氯酚来说可

能未解离酚的乙酰化率高于其酚离子的衍化率。

表 1 不同 pH 条件下 PCP衍生物的色谱响应值

pH 4 5 9 10

峰面积 23 743 375 28 196 132 21 083 486 17 581 984

213  干扰消除

由于采用 m/ z为 266定量特征离子单离子定

量,不仅可以大大提高样品分析的灵敏度(可提高

两个数量级以上) , 且有效地消除了样品中共流出

组分对五氯酚测定的干扰。

214  方法回收率及检测限
对不同水体进行了方法的回收率试验,结果见

表 2。由表 2可知,不同水体的平均回收率在 85%

~ 97%之间,相对标准差小于 5%。方法检测限为

0108 Lg / L。

表 2  五氯酚的回收率*  ( n= 6)

样品
类型

PCP 加入量
m / ng

平均回收
m/ ng

回收率
/ %

相对标
准差/ %

雨  水 20 181 2 911 5 413
自来水 50 481 3 961 6 218
运河水 50 461 5 931 0 316
化工废水 100 871 4 871 4 417

  * 不包括本底值。
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