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摘　要 :采用索氏提取 -气相色谱法测定土壤中的五氯酚 ,优化了试验条件。方法在 0μg/kg～200μg/kg范围内线性

良好 ,检出限为 0. 03μg/kg,空白土壤加标样测定的 RSD为 2. 6% ,回收率为 95. 4%～101%。
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Abstract: The pentachlorophenol in soils was determ ined by GC with Soxhlet extraction. The experimental

conditions were op tim ized to p roduce the following results: good linearity in the range from 0 μg /kg to

200μg/kg, the detection lim its 0. 03μg/kg, the RSD s of the blank soils added standard samp les 2. 6% , and

the recoveries from 95. 4% to 101%.

Key words: Pentachlorophenol; Soxhlet extraction; Gas chromatography; Soil

收稿日期 : 2008 - 10 - 16;修订日期 : 2009 - 03 - 20

基金项目 :山东省科学院发展基金资助项目 (2008 - 04)

作者简介 :周延生 (1970—) ,男 ,山东济宁人 ,工程师 ,硕士 ,从

事环境样品检测工作。

　　五氯酚 ( PCP)作为除草剂及白蚁杀虫剂 ,广泛

应用于木材保护。PCP对人和动物生长极为有害 ,

且在生物体内具有积累特性 ,是国内外优先监测的

一种主要的持久性有机污染物 ( POPs) [ 1 - 2 ]。环境

中 PCP的分析方法有高效液相色谱法 [ 3 - 4 ]、流动

注射分光光度法 [ 5 ]、免疫分析法 [ 6 ]、气相色谱 -傅

立叶变换红外光谱法 [ 7 ]、气相色谱 -质谱法 [ 8 - 9 ]、

气相色谱法 ( GC) [ 10 ]等 ,其中气相色谱法操作简

便 ,灵敏度高 ,较为常用。土壤中有机物的提取常

采用索氏提取法、超声提取法和加压溶剂萃取法 ,

索氏提取法成本较低 ,准确度高 ,重复性好。今采

用索氏提取 -气相色谱法测定土壤中 PCP,获得了

满意结果。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

Agilent 6890N气相色谱仪 ,带 7683B型自动

进样器、微池电子捕获检测器 (μECD )和 2070化

学工作站 , DB - XLB色谱柱 ( 30 m ×0. 32 mm ×

0. 5μm) ,美国安捷伦公司 ;旋转蒸发器 ,东京理化

器械株式会社。

100 mg/L五氯酚标准溶液 ,农业部环境保护

科研监测所 ;正己烷、丙酮 ,色谱纯 ;乙酸酐 ,分析

纯 ,使用前用精馏柱净化提纯 ;碳酸钾、无水硫酸

钠 ,分析纯 ,使用前于 650 ℃马弗炉中烘 4 h;浓硫

酸、硅藻土 ,分析纯。

1. 2　色谱条件

进样口温度 260 ℃;自动进样器分流进样 ,分

流比 10∶1;进样体积 1. 0μL;载气为氮气 ,恒流模

式 ,流量 2 mL /m in;检测器温度 320 ℃;尾吹气为

氮气 ,流量 60 mL /m in;色谱柱采用程序升温 :初温

140 ℃ (保持 1 m in) ,以 10 ℃ /m in升至 300 ℃ (保

持 3 m in)。

1. 3　提取

土壤样品采集后 ,摊成 2 cm厚的薄层 ,间断地

压碎、翻拌 ,拣出碎石、砂砾及植物残体等杂质 ,再
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经风干后 ,研磨、过 60目筛。准确称取 20 g土样

置于小烧杯中 ,加入 4 g硅藻土、2 mL 0. 1 mol/L硫

酸溶液 ,充分混匀 ,无损转移至索氏提取器滤纸筒

中 ,加入 150 mL正己烷 /丙酮混合溶液 (体积比为

1∶1) ,于 70 ℃恒温水浴锅中加热回流 12 h。

1. 4　净化与衍生化

萃取完成后 ,用旋转蒸发器浓缩样品至近干 ,

转移至分液漏斗中 ,用 10 mL 0. 1 mol/L碳酸钾溶

液提取。萃取 3次后 ,合并碳酸钾溶液 ,用 10 mL

正己烷提取水相 ,弃去正己烷相 ,共提取 3次。加

入 2 mL乙酸酐 ,振摇 2 m in后用 10 mL正己烷萃

取 3次 ,合并萃取液于鸡心瓶中。在 50 ℃水浴下 ,

用旋转蒸发器浓缩萃取液至近干 ,转移至刻度离心

管中 ,定容至 2. 0 mL,加入 1 g无水硫酸钠脱水后

待测。

2　结果与讨论

2. 1　提取与净化

PCP易形成五氯酚盐 ,影响有机溶剂萃取 ,一

般用硫酸或盐酸对土壤样品酸化 ,防止五氯酚盐的

生成。该试验以硫酸为酸化试剂 ,其浓度不能太

高 ,以防止样品产生磺化反应 ,生成黑色粘稠状物

质 ,影响样品的后续处理及回收率。试验表明 ,对

于 20 g土壤样品 ,加入 2 mL 0. 1 mol/L硫酸溶液

酸化 ,可满足萃取要求。

PCP的提取一股采用正己烷 /丙酮混合溶液

(体积比为 1∶1) [ 8, 10 - 12 ]为提取剂 ,也有报道使用水

-甲醇 [ 4 ]、氟里昂 113 -甲醇 [ 7 ]、甲醇 -水 -三乙

胺 (体积比为 80∶20∶2) [ 13 ]
,但不常见。综合考虑

所用试剂的沸点及对后续处理的影响 ,该试验采用

正己烷 /丙酮混合溶液 (体积比为 1∶1)提取土壤中

的 PCP。

正己烷 /丙酮对于土壤中大多数有机物都有提

取作用 ,而基体干扰是影响检测灵敏度的一个重要

因素 ,因而提取液的净化必不可少。常用的方法有

碳酸钾溶液反萃取法 [ 10 - 11 ]、磷酸氢二钠缓冲液反

萃取法 [ 10 ]、SPE净化 [ 8, 13 ]等。采用溶液反萃取法

净化时 ,由于萃取液中的丙酮易溶于水 ,会影响

PCP的提取效率。该试验在反萃取前 ,先用旋转蒸

发器将萃取液蒸至近干 ,可基本消除丙酮的影响 ,

注意不能蒸干 ,否则会影响回收率。试验表明 ,碳

酸钾反萃取完成后效果并不理想 ,可用正己烷对碳

酸钾溶液再次萃取 ,可有效去除有机物干扰。净化

前后样品溶液色谱峰见图 1 ( a) ( b)。

图 1　样品溶液色谱峰

2. 2　色谱分离

土壤样品基体比较复杂 ,测定时须避免干扰物

质影响。通过空白试验和加标试验 ,对样品萃取、

净化后 ,采用 DB - XLB色谱柱 , PCP与干扰物质基

本可以达到基线分离。PCP衍生物五氯苯乙酸酯

色谱峰见图 2。

图 2　PCP衍生物五氯苯乙酸酯色谱峰

2. 3　方法线性与检出限

在空白土壤样品中加入 PCP标准物质 ,制备

成 7. 00 μg/kg、20. 0 μg/kg、50. 0 μg/kg、

100μg/kg、150μg /kg、200μg/kg加标土壤样品系

列 ,老化 4 h后 ,用该方法测定 ,以质量比为横坐

标、峰面积为纵坐标 ,得线性方程为 Y = 91. 01X -

212. 4,相关系数 r = 0. 999 6。

按照信噪比 S /N = 3,采用逐级稀释的方法得

PCP检出限为 0. 03μg/kg。

2. 4　精密度与加标回收试验

用空白土壤配制 7. 00μg/kg PCP加标样 ,用

该方法测定 , RSD为 2. 6% ( n = 10 ) ,回收率为

95. 4%～101% ( n = 6)。

2. 5　实际样品测定

用该方法测定某实际土壤样品 ,通过标准加入
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法 ,并经 DB - 35m s柱和 DB - XLB柱双柱确认 ,

PCP质量比为 1. 60μg/kg。实际样品色谱峰见

图 3。

图 3　实际样品色谱峰

3　结语

以正己烷 /丙酮为萃取试剂 ,硫酸酸化 ,采用索

氏提取法萃取 ,再用正己烷净化 ,乙酸酐衍生化 ,气

相色谱法测定土壤中的 PCP,方法重复性好 ,准确

度高 ,仪器设备简单 ,适用于常规实验室对土壤中

PCP的检测。
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