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实验技术与方法
固相萃取+高效液相色谱法双检测器同时测定水中莠去津和苯并$T%芘

雍宗锋!徐晋然!张以春
!江苏省宿迁市疾病预防控制中心"江苏 宿迁")),3###

摘"要!目的"建立固相萃取+高效液相色谱法双检测器同时测定水中莠去津和苯并"T#芘分析方法$ 方法"用

大体积固相萃取柱富集莠去津和苯并 "T#芘!二氯甲烷洗脱!使用 /KDOYA’QV]+?!3分析柱 "!*# XXn2G$ XX!

* !X#!采用乙腈+水体系作为流动相!梯度洗脱!二极管阵列检测器"V-V#和荧光检测器"‘6V#检测$ 结果"方法

线性范围莠去津和苯并 "T#芘分别为 *# j3## !PI6%*G!% j3,G#2 !PI6!8均 t#G%%%&方法检出限分别为 #G#!%

#G### * !PI6&定量限为 #G#,%#G##! * !PI6&莠去津和苯并"T#芘在水中平均回收率分别为 33G%g和 %#G2g&5FO

均 F$G3g$ 结论"该方法准确灵敏%精密度好!适用于水样中莠去津和苯并"T#芘测定$

关键词!高效液相色谱& 固相萃取& 水& 双检测器& 莠去津& 苯并"T#芘& 食品安全
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""莠去津是一种三嗪类除草剂"使用广泛"在自
然界中不易分解* 在低浓度长期暴露下会引起生
物荷尔蒙失调"进而使动物在遗传组成方面发育成
错误性别 (!) * 苯并$T%芘属于多环芳烃"是一种强
致癌物 ()) "主要来源于煤’石油等燃烧"地表水中苯
并$T%芘主要来源于工业排污和雨水*

目前针对水中莠去津’苯并 $T%芘检测方法有
很多 (, h!#) "所用仪器方法有气相色谱串联质谱质
法’高效液相色谱法 $:;6?%’液相色谱串联质谱
法"均是将莠去津’苯并$T%芘分开单独处理检测"

费时费力* 本试验建立了一种结合固相萃取前处
理技术的高效液相色谱双检测器分析方法"将二极
管阵列检测器 $V-V%和荧光检测器 $‘6V%串联*

样品通过 ?!3固相萃取柱富集"一次进样分析"同时
检测莠去津’苯并$T%芘* V-V和 ‘6V联用具有较
强定性能力* 重现性好"灵敏度高"可应用于水中
莠去津’苯并$T%芘监测*

!"材料与方法
!G!"主要仪器与试剂

!!## 高效液相色谱仪(包括二元泵’自动进样
器’柱温箱’二极管阵列 $V-V%检测器’!)$# 荧光
$‘6V%检测器"美国 -POD’(B)’8;/+V$ 大体积水处理



固相萃取+高效液相色谱法双检测器同时测定水中莠去津和苯并$T%芘!!!雍宗锋"等 ! ,%""" !

固相萃取装置$天津博纳艾杰尔科技%’氮吹仪*
乙腈’甲醇’二氯甲烷 $均为色谱纯%"?D’T(’CB

6V?-H?!3大体积水处理柱 $天津博纳艾杰尔科
技%* 莠去津标准品$)#!,#$"!## !PIXD"溶剂为丙
酮"农业部环境保护科研监测所%"苯并$T%芘标准
品$!)##!"*G!% !PIXD"溶剂为甲醇"中国计量科学
研究院%"其他试剂为优级纯"试验用水为高纯水*
!G)"方法
!G)G!"标准溶液配制

将莠去津标准用乙腈分别配制成浓度 *#’!##’
)##’2##’3## !PI6#苯并 $T%芘标准用乙腈分别配
制成浓度 *G!%’!#G,3’)#Gc$’2!G*)’3,G#2 !PI6的
工作溶液"现配现用*
!G)G)"样品处理

?!3固相萃取柱依次用 * XD二氯甲烷’!# XD甲
醇’!# XD水活化"在活化过程中不能让柱干涸* 取
! 6水加入到大体积水处理固相萃取装置中富集"
控制水样流速为 *# XDIXO("富集完毕后"真空抽滤
!# XO(* 用 !# XD二氯甲烷分 ) 次洗脱"洗脱液用无
水硫酸钠干燥后"于 2* i氮吹浓缩至近干"加入
) XD乙腈氮吹近干" 用 乙 腈 定 容 至 ! XD" 过
#G)) !PI6微孔滤膜进色谱分析*
!G)G,"仪器条件

/KDOYA’QV]+?!3 色谱柱 $ !*# XXn2G$ XX"
* !X%"流动相梯度见表 !"柱温 ,* i"V-V和 ‘6V
检测器波长分别为 )*2 和 ,#, (X"发射波长为
2)* (X"进样体积 !# !D*

表 !"梯度洗脱程序
>T.D’!"&CT0O’(B’DSBOE( YCEPCETX

时间IXO( 乙腈Ig 水Ig 流速I$XDIXO(%
#G# 3# )# #G3
,G* 3# )# #G3
,G$ %# !# !G3
3G* %# !# !G3

)"结果与分析
)G!"固相萃取条件优化

莠去津和苯并 $T%芘在水中含量非常低"通过
对不同萃取装置及萃取柱比较"发现 8;/+V$ 大体积
水处理固相萃取装置及配套的大体积萃取柱对大体
积’大批量水样富集提取比较合适* 活化萃取柱可以
将萃取装置阀门关闭"使溶剂浸泡活化萃取柱 ! XO(*
水样全部通过萃取柱后"抽真空干燥萃取柱"!# XO(
基本达到干燥萃取柱目的* 二氯甲烷加入固相萃取
柱洗脱目标物"将阀门关闭浸泡萃取柱 !’*’!# XO("
发现浸泡 !# XO( 二氯甲烷损失很大"浸泡 * XO( 和浸
""""

泡 ! XO( 加标回收率基本相同"结果见表 )* 故从分
析时间考虑选择浸泡 ! XO(*

表 )"浸泡时间回收率$- k*%
>T.D’)"8ETb BOX’C’KE[’CO’A

样品
本底值
I$!PI6%

加标值
I$!PI6%

实测值
I$!PI6%

平均回收率Ig
! XO( * XO(

莠去津 ! *#G## 2)Gc j2*Gc 33G, 33G$

苯并$T%芘 ! *G!% 2G* j2G3 3%Gc 3%G,

注&!表示未检出

)G)"色谱分析条件的选择
通过二极管阵列检测器对莠去津标准样品进行

全波扫描"发现在波长 ))#’)*2 (X处均有较大吸收"
考虑到短波长处容易产生干扰"采用 )*2 (X波长作
为检测波长* 通过荧光检测器对苯并$T%芘标准样
品波长扫描和样品试验"选择激发波长,#, (X"发射
波长 2)* (X"此条件下灵敏度高"色谱杂峰少*

根据参考文献(, h*"3 h!#)选择乙腈+水为流
动相"通过改变乙腈和水的配比及流动相流速"考
察莠去津在 V-V出峰时间和苯并$T%芘在 ‘6V出
峰时间"经过反复试验最终确定以表 ! 为洗脱方式*
莠去津标准溶液在 V-V出峰时间为 )G#cc XO("苯
并$T%芘标准溶液 ‘6V出峰时间为 $G%*% XO(* 同
时莠去津在 ‘6V"苯并$T%芘在 V-V上的对应时间
有响应"可以做为定性依据*
)G,"标准曲线及检出限

进样 !# !D"以质量浓度$ (PIXD%为横坐标$’%"
以峰面积为纵坐标$<%"校正得到莠去津’苯并$T%芘
的线性回归方程"莠去津&<k!G##c!c’5,G%!c,3"8k
#G%%% %#苯并 $T%芘&<k#G)c*cc%’5#G,#,)%,"8k
#G%%% 3* 结果表明"莠去津在 *# j3## !PI6’苯并
$T%芘在 *G!% j3,G#2 !PI6范围内线性良好* 以空
白样品基线信噪比$FIQ%!, 为检出限"当取样体积
在 ! 6时"莠去津’苯并$T%芘的方法检出限为 #G#!’
#G### * !PI6"定量限为 #G#,’#G##! * !PI6* 莠去津
和苯并$T%芘标准溶液色谱图见图 !*
)G2"精密度与准确度试验

分别取 ! 6水样"配制成莠去津为 !##’*## (PI6"
苯并 $T% 芘为 !#G,3’ *!G% (PI6的加标样"每样
$ 份"按照 !G)G) 进行样品处理"结果见表 ,* 莠去
津和苯并 $T% 芘的平均回收率分别为 33G%g和
%#G2g"5FO均 F$G3g"均具有较好的准确度和精
密度* 水样加标色谱图见图 )*
)G*"实际样品测定

采用本试验方法对宿迁市 ,! 家市区’农村水厂
进行莠去津’苯并$T%芘检测"均未检出莠去津’苯并
$T%芘残留* 某农村水厂水样色谱图见图 ,*
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图 !"莠去津和苯并$T%芘标准溶液色谱图$)##和 )#Gc$ !PI6%

‘OPSC’!"?4CEXTBEPCTXELABT(0TC0 AEDSBOE( ELTBCTaO(’

T(0 .’(aE$T%Y\C’(’

图 )"莠去津和苯并$T%芘水样加标色谱图
$!## 和 !#G,3 !PI6%

‘OPSC’)"?4CEXTBEPCTXEL_TB’CAYOb’0 _OB4 B4’TBCTaO(’

T(0 .’(aE$T%Y\C’(’

表 ,"莠去津和苯并$T%芘的加标回收率和 5FO$- k$%

>T.D’,"8YOb’0 C’KE[’CO’AT(0 5FOAELB4’TBCTaO(’T(0 .’(aE$T%Y\C’(’

样品浓度
I$ (PI6%

莠去津 苯并$T%芘

本底值
I$!PI6%

加标值
I$ (PI6%

实测值
I$ (PI6%

平均回收率
Ig

5FO
Ig

本底值
I$!PI6%

加标值
I$ (PI6%

实测值
I$ (PI6%

平均回收率
Ig

5FO
Ig

低浓度 ! !## 3*G2 j%!G* 3%G$ $G3 ! !#G,3 %G) j%Gc 3%G* *G*

高浓度 ! *## 2,2G* j2$!G* 33G) *G2 ! *!G% 2*G) j2cG, %!G) *G)

"注&!表示未检出

图 ,"莠去津和苯并$T%芘水样色谱图
‘OPSC’,"?4CEXTBEPCTXEL_TB’C

,"小结
本试验将大体积固相萃取技术和高效液相色

谱法双检测器相结合"建立了一种同时检测水中莠
去津和苯并 $T%芘的方法* 该方法将 V-V和 ‘6V
串联同时测定莠去津和苯并$T%芘* 大体积固相萃
取装置使前处理更为快捷’方便* 该法准确度高’
精密度好"检出限满足 &]I>*c2%!)##$.生活饮用
水卫生标准/ (!!)要求"可做为日常水质分析中莠去
津和苯并$T%芘含量测定方法*
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