
加速溶剂萃取 －高效液相色谱法测定
环境空气中的苯并( a) 芘
尹燕敏，顾海东，周民锋，秦宏兵，孙欣阳

( 苏州市环境监测中心站，江苏 苏州 215004)

摘 要:采用加速溶剂萃取 －高效液相色谱法荧光检测器测定环境空气中的苯并( a) 芘，以乙腈 /水为流动相，检测器
激发波长为 290 nm，发射波长为 430 nm。方法线性良好，检出限为 0． 08 μg /L，当采样体积为 1 080 m3 时，最低检测质量浓

度为 3 × 10 －7 μg /m3 ( 标准状态下) ，实际样品加标回收率为 87． 2% ～ 109%。与超声波萃取法相比，两种方法回收率相近，
而加速溶剂萃取法乙腈用量更少。
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Abstract: Benzo ( a ) pyrene［B ( a ) P］ in ambient air was determined by accelerated solvent extractor
( ASE) － HPLC． B( a) P was separated by reversed-phase HPLC under a gradient elution with acetonitrile and
water as mobile phase and detected by fluorescence detector with an excitation wavelength 290 nm and detection
wavelength 430 nm． When sampling volume was 1 080 m3， the minimum detection concentrations was
3 × 10 －7 μg /m3 ． The recoveries of B( a) P by ASE were 87． 2% ～ 109% ． Both ASE and ultrasonic extraction
( UA) had high extraction efficiency． Compared with UA，ASE showed the advantages of low acetonitrile con-
sumption and environment friendliness．
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多环芳烃( PAHs) 是一类数量多、分布广、与人
类活动关系密切，且对人体健康影响极大的环境致

癌物。吸烟、燃煤及煎、烤、熏等过程都会产生
PAHs［1］，土壤、水体、食品、植物等无不受其污染。
苯并( a) 芘即 B( a) P，是 PAHs 中最常见的一种物
质，并被确认为 PAHs 中致癌性最强的一种化合
物，已被国际诸多环保和卫生机构确认为应重点监

测和关注的致癌性危险物质［2 － 3］。因此，选择一种
快速有效的方法测定环境空气中的 B ( a) P，具有
一定的实际意义。
样品前处理在很大程度上决定着分析结果的

代表性和可靠性。索氏提取、超声波萃取等是萃取

固体样品中有机污染物的传统方法，虽然近年来有

所改进，但仍受提取时间长、溶剂耗费量大等因素
的限制［4］。微波萃取、加速溶剂萃取和超临界流
体萃取等技术具有萃取速度快、溶剂用量少，选择
性高等优点，在环境样品分析中得到了广泛应

用［5 － 8］。今以玻璃纤维滤膜采样，采用加速溶剂萃
取 －高效液相色谱法( ASE － HPLC) 分析环境空气
中的 B( a) P，并与超声波萃取法做比较，结果令人
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满意。

1 试验
1． 1 主要仪器与试剂

Agilent 1200 型高效液相色谱仪，配荧光检测
器，C18色谱柱( 250 mm ×4． 6 mm，5 μm) ，美国安捷
伦科技有限公司; ASE －300 型加速溶剂萃取仪，配
34 mL和 66 mL萃取池，美国 Dionex 公司; 超细玻
璃纤维滤膜( 过滤效率≥99． 99% ) ，天津市东方长
泰环保技术有限公司。

B( a) P标准物质( 色谱纯) ，中国计量科学院;
乙腈( 色谱纯) ; 正己烷、丙酮( 农残级) ; 无水硫酸
钠( 优级纯) ，于 400 ℃烘 4 h; 弗罗里硅土( 60 ～ 80
目) ，于 677 ℃烘焙 12 h，使用前用适量水振荡
活化。
1． 2 玻璃纤维滤膜处理及样品采集
采样前，将超细玻璃纤维滤膜在马弗炉内于

500 ℃烘 30 min，在干燥器内放置 24 h，用感量优
于 0． 1 mg的分析天平称量，放回干燥器中 1 h 后
再次称量，2 次质量之差不大于 0． 4 mg。用镊子将
恒重好的滤膜放入洁净采样夹内的滤网上，牢固压

紧至不漏气。采样点应避开污染源及障碍物，如测
定交通枢纽处飘尘，采样点应布置在距人行道边缘

1 m处。采样不能在雨雪和风速 ＞ 8 m /s的天气下
进行，且采样时采样器入口距地面高度不得低于

1． 5 m。采样结束，用镊子将玻璃纤维滤膜取下，尘
面朝里折叠，用黑纸包好，塑料袋密封后迅速送回

实验室，于 － 20 ℃以下低温保存，并在 7 d内分析。
1． 3 样品预处理
1． 3． 1 超声波萃取
剪去滤膜边缘无尘部分，将滤膜分成 4 等份。

取其一剪碎入 25 mL 具塞玻璃比色管，准确加入
5 mL乙腈，超声提取 10 min，静置，上清液过
0． 45 μm 滤膜，待 HPLC分析。
1． 3． 2 加速溶剂萃取
取 1 /4 滤膜，与无水硫酸钠和 1 g 弗罗里硅土

混匀，装入 66 mL萃取池中。以正己烷 －丙酮混合
溶液( 体积比为 1: 1) 为溶剂，设置温度为 100 ℃，
压力为 10． 3 MPa，预热 5 min，静态提取5 min，循环
2 次。用 40 mL溶剂快速冲洗样品，氮气吹扫收集
提取液并吹至近干，用乙腈定容至 1 mL，经过
0． 45 μm滤膜，待 HPLC分析。
1． 4 色谱条件

荧光检测器激发波长为 290 nm，发射波长为
430 nm，柱温 25 ℃。流动相为乙腈( A) 和水( B) ，
梯度: 0 min，50% A、50% B; 3 min，50% A、50%
B; 10 min，100% A，保持 8 min。流量 1． 0 mL /min，
进样体积 10 μL。

2 结果与讨论
2． 1 加速溶剂萃取条件的优化
加速溶剂萃取在高温和高压条件下进行。温

度升高，溶剂穿透力增强，且表面张力下降，能加快

化合物从基体解吸进入溶剂; 加压使溶剂保持液

态，用少量溶剂可快速提取固体样品中的化合物。
提取的温度和时间是影响回收率的关键因素。试
验证明，在 80 ℃时回收率稍低，100 ℃时回收率升
高，至 120 ℃时又有所下降，故选择提取温度为
100 ℃ ; 当提取时间分别为 5 min、10 min、15 min
时，回收率差别不大，故选择提取时间为 5 min。
2． 2 标准曲线的绘制
配制 0． 412 μg /L、0． 824 μg /L、2． 06 μg /L、

8． 24 μg /L、20． 6 μg /L、41． 2 μg /L B ( a) P 标准溶
液系列，用该方法测定，以峰面积为纵坐标，对应的

质量浓度为横坐标，绘制标准曲线，根据保留时间

( 14． 979 min) 定性，峰面积定量。用乙腈做空白试
验，B( a) P未检出，采用强制归零，得出 B( a) P 在
此范围内线性良好，回归方程为 y = 4． 98x，相关系
数 r2 = 0． 999 67。20． 6 μg /L B ( a) P 标准溶液的
HPLC色谱峰见图 1。

图 1 B( a) P标准溶液的 HPLC色谱峰
Fig． 1 HPLC peaks of B( a) P

2． 3 方法检出限
按 2 ～ 5 倍基线噪声响应对应的质量浓度进行

空白加标，平行测定 7 次，计算标准偏差 s，根据公
式 MDL =3． 143 × s计算得到检出限为 0． 08 μg /L。
当采样体积为 1 080 m3 时，该方法对环境空气中
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B( a) P 的最低检测质量浓度为 3 × 10 －7 μg /m3 ( 标

准状态下) 。
2． 4 加标回收试验
分别用两种方法处理环境空气样品。超声波

萃取: 取 1 /4 滤膜剪碎入 25 mL 具塞玻璃比色管，
准确加入 B( a) P 标准溶液，静置过夜后按 1． 3． 1

步骤操作; 加速溶剂萃取: 取 1 /4 滤膜，准确加入
B( a) P 标准溶液，与无水硫酸钠和 1 g弗罗里硅土
混匀，装入 66 mL 萃取池中，静置过夜后按 1． 3． 2
步骤操作。用 HPLC 法分别测定经两种方法制备
的试液，结果见表 1，实际样品的 HPLC 色谱峰见
图 2。

表 1 加标回收试验结果
Table 1 Test results of recoveries

样品 1 2 3 4
加速溶剂萃取 样品测定值 ρ / ( μg·L －1 ) 12． 4 13． 5 14． 0 10． 8

加标量 ρ / ( μg·L －1 ) 10． 0 10． 0 10． 0 10． 0
加标后测定值 ρ / ( μg·L －1 ) 22． 3 22． 7 22． 7 21． 7
回收率 /% 98． 7 91． 6 87． 2 109

超声波萃取 样品测定值 ρ / ( μg·L －1 ) 12． 9 13． 3 13． 6 11． 2
加标量 ρ / ( μg·L －1 ) 10． 0 10． 0 10． 0 10． 0
加标后测定值 ρ / ( μg·L －1 ) 22． 7 25． 2 22． 5 20． 2
回收率 /% 97． 7 119 88． 4 90． 3

图 2 实际样品的 HPLC色谱峰
Fig． 2 HPLC peaks of real sample

由表 1 可见，环境空气样品中的 B ( a) P 均有
检出，但未超标。加速溶剂萃取法的回收率为
87． 2% ～109%，超声波萃取法的回收率为 88． 4%
～119%。两种方法的回收率相近，而加速溶剂萃
取法具有乙腈用量少、相对安全等优势。

3 结语
采用加速溶剂萃取 －高效液相色谱荧光检测

器测定环境空气中的 B( a) P，方法操作简便，溶剂
用量少，检出限低，准确度与精密度良好，能满足环

境空气的监测要求。
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