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磁性分散固相萃取 气相色谱法测定水 中氯苯类化合物
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，
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摘 要 ：采用磁性分散固 相萃取技 术富集水中氯苯类化合物 ， 用气相 色谱法 测定 ， 并对萃取 剂的 用 量 、萃 取时 间 、解 吸

溶剂 、氯化钠加入量等条件进行优化 。 试验表明 ， 方法在 范围 内
，
氯苯类化合 物各组分线性 良好

，

方法检出 限在 范围 内 。 地表水实 际水样 的加标 回 收率 为 为 。
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氯苯类化合物是染料 、制药 、农药 、油漆等有机 境造成二次污染 。 固相微萃取 、磁性 固相萃取 、液

化工的重要原料 其理化性质稳定 ，
不易分解 在水 液微萃取等方法因溶 剂用量少 ，方法环保 处理速

中溶解度小 ，
易溶于有机溶剂 。 这类化合物会对人 度快等优点得到不断的关注和发展 。 其中 ，

磁性分

体皮肤 、结膜和呼吸器 官产生剌激 进人人体有蓄 散固相萃取方法是采 用磁性碳材料作 为 固相吸附

积作用 抑制 神经中枢 严重时会损害肝脏和 肾脏 。 剂
，直接分散到溶液 中 吸附萃取 ，

可使 目 标物与吸

国家环保部已 把氯苯类化合物列人 种重点控制 附材料充分接触 ，
提高吸附效率 。 再用磁铁从溶液

的污染物名 单 ， 《地表水环境 质量标准 》 （ 中 回收吸附材料 ，
操作简便 ，

避免了传统 固相萃取

规定其限值 为 。 鉴 于氯苯类 法繁琐的步骤 。

化合物对人们 日 常生活及健康有潜在危害 ，
对它们

目前 ，
虽然关于磁性分散 固相萃取方法的研究

的检测具有非常重要 的意义 。

收稿 日 期 ：

环境 中有机污染物具有含量低 、基体复杂的特 基金项 目 ： 江苏省南通 市社会事业 科技创 新与 示范科 技计划

点 ，
因此样品前处理是有机污染物准确测 定 的关键 基金资助项 目 （

步骤 。 对于环境水体中氯苯类化合物 的提取 ，
液液

萃取法耗时耗力且需要消耗大量有机溶剂 易对环
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报道还很少 但 已 显示出其广泛 的应用前景 。 今采 磁铁放在 烧杯底 部 ， 吸 附磁 性萃 取剂 ，倾 出水层 。

用磁性分散 固相萃取技术对环 境水体 中氯 苯类化 移除磁铁 ， 用超纯水将 磁性 萃取 剂转移 至小试管

合物 进 行富 集 ，
再 用气相 色谱法 测 定 ，

结果令人 中
，按上述方法倾 出 水层 。 在小 试管 中加人

满意 。 丙酮
，
超声萃取 后

， 用磁铁将磁性萃取剂 吸

附在小试管底部
，
加人 无水硫酸钠 除去残 留

试验 水分 萃取液用气 相色谱分析 。 对于杂质较多的水

主要仪 器与 试 剂 样 ，可先用 玻璃纤维 滤膜过滤 后再进行

型 气 相 色 谱 仪 ， 美 国 安 捷 伦 公 司
； 样品处理。

型微波 消解 仪 ，
美 国 公 司

；
超

纯水机 ，美国 公司 。 结 果与讨论

氯苯 类化 合物 混合 标准溶液 （ 含 二 氯 校准 曲 线 与 方 法检 出 限

苯 、
二氯苯 、 ， ，

三氯苯 、 ， ，
三氯苯 、 用丙酮将氯 苯类化合物混合标 准溶液逐级稀

， ，
三氯苯 、

，
四氯苯

、
四氯 释 ， 配制成混合标准系 列 ，

在上述条件下分析 ，
以质

苯 、 ， ，
四 氯苯 、 六氯苯等 ）

，
百灵 威公 司

；
乙 量浓度 （幻 为横坐标 ， 色谱峰面积 （ 为纵坐标绘

腈 、丙酮 、 甲 醇 （ 农 残级 ） ； 六水 合 三 氯化铁 、 乙 二 制校准曲线 。 混合标准溶液色谱峰见 图 ，
回归方

醇
、醋酸钠 、葡萄糖 、 无水硫酸钠 （分析纯 ） 。 程见表 。

磁性 固相萃取 剂 的 制 备

称取 六水合三氯化铁及 醋酸钠 她

「

溶于 乙二醇 ， 并将此混合溶液转入聚 四氟乙

烯衬底 的水热釜中 ， 于 下加热 。 用磁铁

分离制得的 颗粒 ，超纯水洗涤 次后分散在 ：
‘

的 葡萄糖溶液中 。 将该溶液于 微 汁

波反应器中 下加热反应 。 用磁铁分
。

离制得 的 磁 性 复合材料 ，
并用 超纯 水 一

，
二氣苯 ；

— 二氣苯 ；

—

， ，
三氣苯；

今士 丁
， 筑笨 ；

—

二氣本 ； 四
泳 人 ， 识丁甘

氣苯和 丨
， 四筑苯 ；

—

丨 ， ， ， 四筑苯 ； 六

仪器条件 鮮 。

色谱柱 （ ； 图 氯苯类化 合物标液气 相 色 谱峰

进样 口温度 ，
不分流进样 ；

柱温为
°

， 保

持 以 升至 并保持 ；

载气为 高纯氮气 （ 纯度 恒 流模 式 ， 流

量
；

检 测 器
；
尾 吹 流 量 在空 白水样 中 进行加标 ，

氯苯类化合物加标量

进样体积 外标法定量 。 为 ，按 步骤进行 次平

样品 处理 行测定 得到测定 次的 、 由 计

称取 磁性 固相萃取剂 和 氯化钠 加 算方法检出 限 。 其 中 为测定 次数 ， 当 重复测定

入 水样 中 ，超声萃取 。 萃 取结束 ，
将 次 置信水平为 时 值为 。 结果见表 。

表 回 归方 程与方法检 出 限

线性范 围 标 液质量浓度 方 法检出 限
化合物 回 归方程 相 关系数

二氯 苯

二氣 苯 、

， ， 三氯 苯 、

三氯 苯
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续 表

线性范围 标液质 量浓度 方法检出 限
化合 物 回归方程 相关系数 厂

三 氣苯

，
， 四 氣苯和 ， 四氯苯 、

， 四氯苯 、

六氯 苯

实 际水样的 测定 分散在水 中 ， 加快 了 目 标 物被固 相萃取 剂吸附 的

用上述方法测定地表水实际样品 中 种氯苯 速率 。

类化合物 ，并对水样进行 次平行加标 回 收试验 ， 解吸溶剂 的选择

结果见表 。 由 表 可知 ，在水样中 只有 ，

二 解吸过程 同 处理步骤
，分别考察 丙

氯苯和 ，
二氯苯检 出

， 其余均未被检 出
，各氯 酮 、乙腈和 甲 醇对磁性固相萃取剂 中氯苯类化合物

苯类化合物 次试验平均加标回收率为 的解 吸效果 。 试验表明 种溶剂都有较好的解 吸

测定结果的 为
，精密度 效果 而丙酮的效果稍好一些 超声 即能将

和准确度 良好 说明该方法适用于地表水中氯苯类 种氯苯类组分从磁性萃取剂 中解 吸 出 来 。 故选择

化合物的测定 。 丙酮作为解析溶剂 。

盐效应的影响

表 实际水样测定结果 萃取时通常在水样 中加人盐类 ，
以此降低有机

物在水中 的溶解度 ，提高萃取效率 。 取 实

本底值 加标量 平均回 收 际水样 分别考察氯化钠加入量为 氯苯

类化合物的回收率 。 试验表明 ，氯化钠的加人可在

， 二氣苯
一定程度上提高 目标物富集的效率 ， 当加入质量为

， ， 三氣苯
一

时
，效果达到最佳 。

三氣苯 —

，
三氣苯 —

四氣苯和 一 结语

識
采用磁性分散 固相萃取技术富集水 中氯苯类

六氣笨 化合物 ，用气相色谱法测定 ，
通过试验对萃取条件

进行优化 ，使得操作简便 、快捷 前处理对 目标物富

萃取条件的 优化 集的效果好 测定灵敏度高 。 将该方法应用于实际

磁性分散 固相萃取剂用量 水样 的测定 ，结果令人满意 。

对 空 白水样加标 ’氯苯类化合物加标

量在 之间
，
考察磁性萃取

剂用量为 对 目标物的萃取效率 。
⑴ 疑 ’

綠 《賴始細 找賺錢

试验表明 ： 当用量低于 时 ， 随着磁性萃取剂
⑴

以山 世取 办 仕 八旦以
柳亚玲 ’贾丽 ’邪达 磁性微珠 的制备及其在生物样 品分离富

用量的增加 ， 萃取富集 的 目 标物 量增加 ’萃取效
集中 的应用 分析化学

果有少量提高 ； 当 用量超 过 时
，萃取效果增 吴新华 丁利 ， 肖 家勇 等 单分散磁性亚微米粒子 固相萃取

加不再明显 。 故确定磁性萃取剂用量为 。 液相色谱 串 联质谱 法测 定 牛奶 中 的 双酚 色谱 ，

萃取时间

当萃取时 间不足 时 ，萃取富集的 目 标物
王建秋 ’ 邓延 慧 ’ 夏 明芳 等 氣苯 及其 电催化降解 中 间产物

的高效 液 相色谱 测 定 环境 监测 管理 与技 术 ，

含量随时间延长而增加 ；
甴萃取时 间从 延长

（

至 时
， 氯苯类化合物萃取量没有明显变化 。 於香湘 刘山 虎 吴澳 等 磁 性分散 固相萃取技术測 定环境

说明使用磁性萃取剂对氯苯类的 萃取在 之 水体 中有机 氣农 药 中 国 环境 监 測 ，

内即可完成 。 这是 因为磁性 固相萃取剂能很好地
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