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摘  要:建立了超声波萃取、氟罗里硅土柱净化、气相色谱 /质谱联用选择离子扫描模式测定土壤样品中多氯联苯 Aro2

chlor系列的方法。方法线性良好, 灵敏度高, RSD为 9. 5% ~ 12. 2% , 加标回收率为 65. 0% ~ 105% ,标准土壤样品的测定

结果也符合要求。
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Abstr act: Themethod was estab lished for determ inat ion ofAroch lors in soil by ultrason ic wave extract ion,

F lorisil column purifica tion and selected ion GC/MS. It was good linear relationsh ip between Arochlors concen2

trations and instrument responses, high sensitivity, and the recovery from 65. 0% to 105% , RSD from 9. 5% to

12. 2%. The test resu lt of standard reference soil samp le was correc.t
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  多氯联苯 Aroch lor系列是多组分的商业混合

物,由化学性质相似的多氯联苯组成, 按照混合物

中含氯百分数来命名。国内多氯联苯及其污染物

现存量仍然很大,由于管理力度不够, 技术规范不

完善, 处置与保管不当,其二次污染和永久性污染

问题相当严重。目前我国还没有土壤中多氯联苯

的监测方法标准,只有固体废物中多氯联苯监测标

准
[ 1]
,但方法操作繁琐,没有明确目标分析物和定

量检出限。今采用超声波萃取法
[ 2- 5]
提取, 气相色

谱 /质谱联用 (GC/MS)选择离子扫描模式, 测定土

壤中 7种多氯联苯混合物, 分析效果良好。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

气相 色 谱 /质 谱 联用 仪 ( Agilent 6890N /

5973I);超声波萃取仪;氮吹浓缩仪。

Arochlor 1016、Aroch lor 1221、Aroch lor 1232、

Arochlor 1242、Aroch lor 1248、Aroch lor 1254、Aro2

chlor 1260、十氯联苯标准溶液, 质量浓度均为

200mg /L, 美国 SUPELCO 公司; F lorisil硅土柱

( 1 g, 6 mL ), 美国 SUPELCO公司; 正己烷, 农残

级;丙酮,农残级;无水硫酸钠,优级纯。

1. 2 色谱条件

DB - 5ms 色谱柱 ( 30 m @0. 25 mm @

0. 25 Lm );进样口温度 270 e ;不分流进样, 流量

40mL /m in, 0. 75 m in; ECD检测器;柱温 80 e (保

持 2m in),以 8 e /m in升至 250 e (保持 12m in);

柱流量 (H e气 ) 1. 0 mL /m in;离子源温度 230 e ;

四级杆温度 150 e ;接口温度 270 e 。

1. 3 测定步骤

称取 10 g土壤样品, 加入等量无水硫酸钠,混

合研磨脱水。加 2 Lg十氯联苯替代物,加入 30mL

正己烷 /丙酮溶液 (体积比为 1B1), 超声波萃取

5m in。重复上述萃取过程 3次, 合并萃取溶液, 过
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无水硫酸钠层除水,氮吹浓缩至近干, 用正己烷定

容至 1. 0 mL。

用约 12mL正己烷 /丙酮溶液 (体积比为 9B1)

洗涤、活化氟罗里硅土柱,将上述正己烷浓缩液转

移到小柱上过柱净化,用正己烷 /丙酮溶液 (体积

比为 9B1)洗涤接收约 10 mL至浓缩管, 氮吹浓缩

至 1. 0mL待 GC /MS测定。

1. 4 标准曲线绘制

用 正 己 烷 配 制 200 Lg/L、 500 Lg/L、

1. 0mg/L、2. 0 mg /L、5. 0 mg/L、10. 0 mg /L Aro2

chlor 1016、Arochlor 1260和十氯联苯替代物混合

标准溶液系列, 按上述色谱条件测定, 以质量浓度

为横坐标, 峰面积为纵坐标, 绘制标准曲线, 其中

Arochlor 1016、Arochlor 1260除定量外还作检测器

线性响应测试。

配制 1. 0 mg/L Aroch lor 1221、Arochlor 1232、

Arochlor 1242、Arochlor 1248、Arochlor 1254单点标

准溶液,绘制单点曲线并定量。

1. 5 选择离子扫描分析条件

Arochlor 1016、Aroch lor 1260和十氯联苯替代

物的 GC /MS选择离子扫描分析条件见表 1。

表 1 选择离子扫描分析条件

时间窗 t /m in 目标化合物 扫描离子

5. 0~ 9. 0 联苯 152、154

9. 0 ~ 12. 0 一氯代联苯 188、190、152

12. 0~ 13. 0 二氯代联苯 222、224、187、152

13. 0 ~ 16. 17 三氯代联苯 256、258、188、186

16. 17~ 17. 80 四氯联代苯 190、292、255、220

17. 80~ 19. 0 五氯代联苯、七氯代联苯 394、396、362、360、324

19. 0~ 29. 0 十氯代联苯 498、500、428、356

1. 6 定性与定量分析

分别以 7种 Aroch lor标准溶液指纹峰的谱

图定性。在每种 Aroch lor指纹峰中选择 3 ~ 10

个定量峰定量, 要求定量峰分离度良好, 且峰高

至少达到最高峰的 20% , 取平均值为最终定量

结果。

2 结果与讨论

分析 7种 Aroch lor的 GC/MS全扫描谱图可以

发现,所有的多氯联苯单体基本都包含在 Arochlor

1016和 Arochlor 1260中, A rochlor 1016包含绝大

多数 ( 2~ 4 )氯代联苯, A rochlor 1260包含绝大多

数 ( 5~ 7)氯代联苯。即在实际分析中, 用于 Aro2

ch lor系列定性和定量的特征峰基本都包含在 Aro2

ch lor 1016和 Aroch lor 1260中。因此, 该试验以这

两种 Arochlor为代表对测定结果作讨论。

2. 1 标准曲线与检出限

1. 0mg /LArochlor 1016、Arochlor 1260与十氯

联苯替代物的标准 GC /MS峰见图 1。Arochlor

1016、Arochlor 1260特征峰与十氯联苯的标准曲线

和检出限见表 2。

图 1 Aroch lor 1016、Aroch lor 1260与

十氯联苯标准 GC /MS峰

表 2 A rochlor 1016、Aroch lor 1260特征峰与十氯联苯的标准曲线和检出限

物质名称 峰序号 保留时间 t /m in 标准曲线 相关系数 r 检出限 w / (mg# kg- 1 )

A rochlor

1016

1 12. 23 y= 5 464x - 1 380 0. 998 9 0. 01

2 14. 97 y= 8 536x - 2 778 0. 998 6 0. 01

3 15. 91 y= 12 047x - 4 523 0. 998 3 0. 01

4 16. 53 y= 4 631x - 1 762 0. 998 2 0. 01

A rochlor

1260

5 18. 08 y= 2 947x - 1 264 0. 997 7 0. 01

6 18. 63 y= 3 389x - 1 363 0. 998 7 0. 01

7 20. 04 y= 6 729x - 2 801 0. 998 4 0. 02

8 21. 22 y= 6 233x - 2 740 0. 998 7 0. 02

9 22. 96 y= 4 293x - 2 125 0. 998 4 0. 02

十氯联苯 10 30. 21 y= 20 272x - 11 573 0. 997 1 0. 01

(下转第 54页 )
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在绘制监测点位图时,应按国家规定标明方向

标、图例、图序和图题, 如大气监测点 - o G、废气

监测点 - q Q、地表水监测点 - mW、废水监测点

- n S、噪声监测点 - w Z等, 只有统一图例才能方

便阅读理解。此外,监测人员还应关注企业环保管

理规章制度,了解企业针对化学品泄漏、环保设施

故障等防治污染事故的应急措施。

6 方案和报告排版要规范

在验收监测方案和报告的编制过程中,常会出

现建设项目名称不一致,使用污染物名称和计量单

位不规范,使用章节标题、图题、文字字号、字体、行

距、表格宽度、页边距不统一等问题。可在环境监

测站内统一排版格式,执行排版规范要求。建设项

目名称要以其单位公章、环评及审批意见中的名称

为依据, 使用统一、规范的全称。污染物名称和计

量单位的书写,也应符合评价标准和国家法定计量

单位规定。

7 结语

提高验收监测方案和报告的编制水平,适应项

目建设单位的需要和环保行政主管部门的要求,是

环境监测部门观念创新和增强生存能力必须完成

的任务。
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2. 2 精密度与加标回收率

Arochlor 1016、Aroch lor 1260特征峰与十氯联

苯的精密度和加标回收率见表 3。

表 3 Aroch lor 1016、A rochlor 1260特征峰与

十氯联苯的精密度和加标回收率

物质名称
峰序

号

添加值

w / (mg# kg- 1)

回收率

/%

RSD

/%

Aroch lor

1016

1 0. 1 ~ 1. 0 65. 0~ 78. 5 12. 1

2 0. 1 ~ 1. 0 65. 4~ 73. 6 12. 2

3 0. 1 ~ 1. 0 65. 7~ 80. 2 11. 1

4 0. 1 ~ 1. 0 70. 3~ 86. 4 9. 7

Aroch lor

1260

5 0. 1 ~ 1. 0 77. 8~ 89. 5 10. 5

6 0. 1 ~ 1. 0 75. 4~ 96. 1 9. 8

7 0. 1 ~ 1. 0 73. 6~ 94. 2 9. 5

8 0. 1 ~ 1. 0 71. 1~ 91. 8 11. 6

9 0. 1 ~ 1. 0 80. 0~ 105 10. 7

十氯联苯 10 0. 1 ~ 1. 0 92. 7~ 107 9. 7

2. 3 标准土壤样品测定

用该方法测定 0. 2 mg/kgAroch lor 1260标准

土壤样品,平行测定 3份,各特征峰测定值的算术

平均值为 0. 11 mg /kg~ 0. 16 mg/kg, 测定均值为

0. 14 mg /kg, 回收率为 70. 0%。标准土壤样品

GC /MS峰见图 2。

图 2 标准土壤样品 GC/MS峰

3 结论

采用超声波萃取、氟罗里硅土柱净化、GC /MS

选择离子扫描模式测定土壤样品中多氯联苯 Aro2

ch lor系列, 灵敏度高, 精密度和准确度均满足要

求,实际土壤样品的分析结果也令人满意。
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