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连续流动 -固相微萃取方法富集水中多环芳烃的探讨
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摘 要: 建立了连续流动 -固相微萃取富集、气相色谱测定水中多环芳烃的方法,探讨了流量和溶液体积对萃取效果

的影响。方法在 0 g /L~ 40 g /L范围内线性良好, 8种多环芳烃的检出限为 0. 05 g /L~ 0. 5 g /L,样品测定的相对标准

偏差 < 7% ,加标回收率为 87. 0% ~ 112%。
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Abstract: Themethod w as estab lished for po lycyc lic arom atic hydrocarbons determ ination by cont inuous a

queous sample f low solid phasem icro ex traction /gas chrom atography. The flow and so lut ion volume on the effects
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kinds of po lycyc lic arom atic hydrocarbons from 0. 05 g /L to 0. 5 g /L, the re lative standard deviat ion o f sam

ples< 7%, the recoveries from 87. 0% to 112%.
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固相微萃取 ( SPME )是在固相萃取 ( SPE )基础

上发展起来的一种样品前处理技术
[ 1 ]
, 已应用于

环境分析、医药、生物技术、食品检测等众多领

域
[ 2- 5]
。 SPME常用的萃取方法有两种, 即浸入式

直接固相微萃取和顶空式固相微萃取。今采用

SPME方法, 使用自制的连续流动系统在线富集水

样中的 8种多环芳烃 ( PAHs) ,结果令人满意。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

Ag ilent 6890N气相色谱仪,美国 A g ilent公司;

固相微萃取手柄;自制连续流动系统, 包括铜制三

通、聚四氟乙烯管路 (内径 3 mm )、铁架台、恒流泵

等。萘、亚二氢萘、二氢苊、芴、菲、蒽、荧蒽、芘标准

溶液, 美国 Supe lco公司; 所用试剂未加说明均为

分析纯;试验用水为 M ilipore超纯水。

1. 2 色谱条件

升温程序: 初始温度 80 ! , 保持 3 m in, 以

10 ! /m in升至 300 ! ,保持 15m in;进样口为无分

流模式, 温度 250 ! ; 分流阀在进样 0. 5 m in后开

启,流量 15 mL /m in;检测器温度 325 ! 。
1. 3 操作步骤

连续流动 -固相微萃取装置及铜制三通分解

放大示意见图 1、图 2。将固相微萃取手柄插入铜

制三通,通过伸缩杆将萃取头伸出, 暴露在三通管

内。一定体积的水样通过恒流泵从进水口进入三

通管,与固相微萃取纤维接触,被测组分被萃取后

经出水口流出, 进入气相色谱仪分析。试验均在如
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下条件下进行: 水样体积 500 mL, 流量 6 mL /m in,

PAH s质量浓度 40 g /L,聚二甲基硅氧烷 ( PDM S)

萃取纤维。

图 1 连续流动 -固相微萃取装置示意

图 2 铜制三通分解放大示意

2 结果与讨论

2. 1 流量对萃取效率的影响

在溶液体积 50 mL、PAHs质量浓度 40 g /L

条件下, 研究了恒流泵流量分别为 2 mL /m in、

4 mL /m in、6 mL /m in、8mL /m in、10mL /m in时对萃

取效率的影响,结果表明 PAH s的萃取效率随流量

增加而降低。综合考虑时耗和萃取效果等因素,该

试验选择流量为 6 mL /m in,萃取效果最佳。

2. 2 溶液体积对萃取效果的影响

在流量一定的条件下,研究了溶液体积对萃取

效果的影响,结果表明溶液体积为 50 mL~ 500mL

时,萃取量随溶液体积的增加成线性增加,相关系

数 > 0. 98。因此,对于质量浓度较低的样品,可以

通过增加溶液体积得到较高的灵敏度。

2. 3 方法线性、精密度、检出限和定量下限

在该试验条件下, 8种 PAH s在 0 g /L ~

40 g /L范围内线性良好,相关系数均 > 0. 99,定量

下限为 0. 1 g /L~ 1 g /L,检出限为 0. 05 g /L~

0. 5 g /L,重复测定 5次的相对标准偏差 < 7%。

对比试验表明, 与常规的直接萃取法相比, 该方法

的萃取效率相当,且可以流动富集。

2. 4 水样测定与加标回收试验

在该试验条件下测定某滨河湿地地区地表水

样,结果菲、蒽、芘检出, 其中芘的质量浓度为

1. 6 g /L, 菲和蒽的质量浓度低于定量下限。对实

际样品作加标回收试验, 回收率为 87. 0% ~

112%。 PAH s标准色谱峰与实际水样色谱峰见

图 3。

图 3 PAH s标准色谱峰 ( a)与实际水样色谱峰 ( b)

3 结论

采用连续流动 -固相微萃取方法富集水样,水

样中的 PAHs在自制的连续流动系统中与萃取纤

维发生物质交换, 达到连续富集的目的, 然后采用

气相色谱测定, 实际水样的测定结果表明该方法简

便可行。
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