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超声波
一

蒸汽蒸馏萃取技术富集沉积物样品

中的氯代农药和多氯联苯
‘

邹世春 张展霞
�

盛国英 阂育顺 傅家漠
�中山大学化学 系

,

广州 �� � �� �� �广东省环境资源利用与保护重点实验室
,

广州 � � � � � ��

摘要 为方便快速分离沉积物中含氯农药和多氯联苯
,

将超 声波技术和蒸汽 蒸馏萃取技术相结合
,

萃取沉积物中

的微量含氯农药和 多氯联苯
,

所得萃取物不需进一步的净化 和浓缩
,

可直接用于色谱分析
�

实验表明
,

在进行燕

汽蒸馏萃取之前
,

使用辅助的超声波技术可将大部分待测物的回收率提高 ��  一��  
,

较好地解决了由于沉积物

的吸附作用而导致的蒸汽蒸馏萃取 回收率偏低的缺陷
�

该法使沉积物样 品中的抓代农药和多抓联苯的蒸汽蒸馏

萃取富集成为可能
�

关祖词 超声波
,

蒸汽蒸馏萃取
,

氮代农药和多氛联苯
,

富集
�

许多有机污染物
,

如氯代农药和多氯联苯
,

在沉积物中的含量 比其在水中的含量高出几百

甚至上千倍
,

因此对沉积物中这些化合物的分

析和监测 比对水的分析和监测更为重要
�

蒸汽

蒸馏
一

液液萃取的特点是所得萃取物不需进一步

净化
,

可直接用于色谱分析
�

该法 已成功地用

于水中氯代农药和多氯联苯〔‘一 , 〕等的分析
�

然

而
,

蒸汽蒸馏萃取对沉积物中有机物的回收率

较低
�

�
�

�
’
� � � �� ���

�〕曾比较了溶剂振荡法
,

超

声波萃取和蒸汽蒸馏萃取对沉积物中一些有机

物的回收情况
,

发现蒸汽蒸馏对它们的回收率

普遍低于其它方法
�

为解决蒸汽蒸馏萃取沉积

物中氯代农药和多氯联苯等回收率 低的问题
,

本文采用超声波技术与蒸汽蒸馏萃取相结合的

方法
,

萃取沉积物中氯代农药和多氯联苯
,

取

得 了满意的效果
�

� 实验部分

� � 实验试剂

��� 所用试剂均为分析纯
,

正 己烷和正戊

烷经过重蒸
�

��� 纯水制备 将 � � 蒸馏水经过二氯 甲

烷萃取 � 次 �每次约 �� � ��
,

然后将水煮沸 ��

� �� 以除去水中剩余二氯甲烷
,

冷却备用
�

�� � 标样 将 � � �各种氯代农药 �� � � 拜� �

� �� 移入 � �� � �容量瓶中
,

以正 己烷稀释至刻

度
,

摇匀
�

此 时各种农药的含量均为 � 拌� � � ��

多氯联苯 ��
� �� �� � � � � �

,

美国 � ��� � �� 公司产品 �

的浓度为 � 拜� � � �正己烷溶液
�

��� 加标沉积物样品制备 沉积物性质
�

水分
� �

�

�� �� � � ℃
,

� � �
,

烧 失量
� �

�

� �

�� � � ℃
,

� � � �

分别取 � 份 ��
�

� � 上述沉积物样品于 �� �

� �梨 形 瓶中
,

各加入 � � �氯代农药和 � � �

� � � ��� � �� � � 多氯联苯标准溶液
,

再各加入 � �

� �二氯甲烷
,

振荡 � � � �� 后再加入 � � � �正 己

烷
,

用旋转蒸发器 �水浴温度 �� ℃ �真空蒸发至

干
�

此时每 � 沉积物中含各种氯代农药和 � ����

��� � � � � � 多氯联苯分别为 �
�

� � 和 �
�

� 拜�
�

� � 实验仪器及条件

��  蒸汽蒸馏萃取装置
,

自制 �� 
,

见图 �
�

�� � 旋转蒸发器 �� � �� � 型
,

�� �� �
,

瑞

士 �
�

�
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�� � 超声波发生器 ���  
一

�� 型
,

上海分析

仪器厂 �
�

�� � � � � � � � � 型气相色谱仪 �带
‘�
� �电子捕

获检测器 �
,

毛细管为 � � � � �� � � 火 �
�

� � � � �
·

�
�

�
,

气化温度
� � �� ℃

�
检测器温度

� � �� ℃
�
氯

代农药升温程序
� � �� ℃ �保留 �� ��� 升至 � �� �

�� �� � � �� �
,

然后再升至 � � � � �� �� � � �� �
,

保留

� � �� � 多氯联苯升温程序 � � �� �保留 � � �� �升

至 � � � ℃ �� � �� � � �� �
,

然 后再升至 � � � ℃ �� ℃ �

� �� �
,

保留 � � ��
�

载气 ��
�
�流速

� � � �� � �� �

尾吹气 ��
�
�
� � � � �� � �� � 分流比为 � � � � � 进样

体积
� � 川

�

电子压力控制程序 �� �� �
�

由 �
�

�

� � �至 � � � � ��� � � ��� � �� �
,

然后以同样速率降至

�
�

� �� �
,

并保持
�

其温度及压力控制程序如图 �

所示
�

进样后
,

��
� 内不分流

,

��
� 之后仪器 自

动打开分流阀分流
�

使用 � �� 和定 时分流技

术
,

可极大地 改善色谱流 出曲线而不降低色谱

响应
�

�
�

� 实验步骤

分别称取 � �
�

� � 沉积物样 品于 � 个 � �� ��

圆底烧瓶 中
,

加入少 量沸石
,

各 自按以下方法

分别进行 处理后
,

再分别进行蒸汽 蒸馏萃取
�

� � � 加入 � � � � ��水
� � 皿 � 加入 � � � � �水

,

然

后 于超声波仪上振荡萃取 �� � �� �
�  ! 加入少

量 正 己烷
,

使其刚好浸没样 品 (一般约 10 m l)
,

于超声波仪上振荡萃取 10 m in
,

取 出后
,

加入
200 m l水

.

经方法 I和 l 处理后的样品
,

按图 1 所示
,

用 1一 2 m l 加有少量沸石的正 己烷作萃取剂
,

置

于 75 ℃水浴 中加热
,

样品则 以电热套加热
;
方

法 皿样 品中正 己烷 于沸腾之前大部分被排出
,

剩余约 1
一

2 m l 进入萃取瓶 A 中作萃取剂
.

当样品沸腾 l h 后
,

停止加热样品
.
10 m in

后
,

取 出正 己烷萃取物
,

以氮气吹扫使萃取物

体积至 1 m l( 若正 己烷挥发使体积不足 1 m l时
,

则加入正 己烷使其体积达到 1 m D
,

抽取 2 川用

于色谱分析
.
回收率由样品中待测物峰高与相

应标准物峰高之 比求得
.

2 结果与讨论

2
.
1 沉积物中氯代农药的回收率

按实验步骤所得氯代农药的色谱图如图 3
.

止一
图 1 蒸汽蒸馏

一

液液萃取装置

A
.
萃取液 B

.
样品 C

.
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.
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.
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图 2 E PC 程序及升温程序示意图

A
.
E P C 程序 B

.
升温程序

图 3 各种方法萃取沉毛、
一

卜氮代农药的色谱图

a.
直接蒸汽蒸瑙萃取 b

.
水

一

超声波处理

c. 正 己烷
一

超声波处理 d
. 0.5 陀/d 抓代农药标准
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表 1 不同方法萃取沉积物中各种抓代农药的回收率/ %
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从图 3 中可以看出
,

以水或正 己烷为溶剂并经

超声波振荡处理后
,

蒸汽蒸馏萃取所得的色谱

图中六六六和 D D T 系列农药的响应值均高于

直接蒸汽蒸馏萃取的色谱响应值
.
表 1 给出 了

各种方法的回收率结果
.
从中可以看出

,

以水

为溶剂的超声波振荡
一

蒸汽蒸馏 萃取法对 D D T

系列农药可获令人满意的 回收率
,

但对六六六

系列农药的回收效果不佳
; 以正 己烷为溶剂 的

超声波振荡
一

蒸汽蒸馏萃取法对 件
,

y

一

六六六和

D D T 系列农药在 73
.
5% 一120 % 之 间

,

但对
a-

及 各六六六的回收率仍不到 50 %
.
这表明

,

沉积

物对
a一
及 子六六六具有很强的吸附能力

,

少量

溶剂的单次超声波振荡
一

蒸汽蒸馏萃取并不能有

效地将
a一和 6

一

六六六从沉积物中提取出来
.

2
.
2 沉积物中的多氯联苯的回收率

相对于氯代农药而言
,

多氯联苯的蒸汽压

较高
,

极性更弱
.
因而

,

沉积物对多氯联苯的吸

附能力相对较弱
,

较易进行蒸汽蒸馏萃取
.
本

实验也证明了这一点
.
从 图 4 中可以看出

,

以水

或正己烷为溶剂经超声波振荡处理后的色谱响

应均高于 以水直接蒸汽蒸馏的色谱响应
.
表 2

中列 出了部分氯代联苯的回收率
,

可以看 出
,

将沉积物样品加水经超声波振荡处理后
,

再进

行蒸汽蒸馏萃取所获得的平均回收率为72
.
1%

,

这仍不十分理想
.
而当以少量(10 m l) 正 己烷为

萃取剂进行超声波振荡处理
,

再加约 20 0 ml 水

幻旧日日山甲冲川川洲侧用田理比四从一溯刚朋无朋一

t/n山1
图 4 各种方法萃取沉积物中多氯联苯的色谱图

(a ) 直接蒸汽蒸馏萃取 (b) 水
一

超声波振荡处理

(。 ) 正 己烷
一

超声波振荡处理 (d ) 1 陀/nil A
roc lo r 1248标准

表2 不同方法对沉积物中多氯联苯 (A ro d or 1248) 中部分氮代联苯的回收率/%

峰 号 方法 工 方法 l 方法 l 峰 号 方法 l 方法 I 方法 .

1 66
.
7 73.0 94

.0 9 62
.
3 72

.1 93
.
4

2 87
.5 72

.
5 90.0 10 66.2 72

.
3 95

.4

3 70.0 74.0 116 11 62
.
5 82

.5 95.0

4 65
.4 73

.
1 96

.0 12 65
.6 71

.4 94
.
6

5 67
.
7 64

.6 93
.
8 13 66

.7 70.8 95
.
8

6 67. 7 68 6 94.1 14 61.5 69.2 87.2

7 72
.
2 71.5 118 15 72.2 94 .4 111

8 64
.4 67

.
1 91

.
1 16 56

.
3 56

.
3 8 7

.
5

平均 67. 1 72
.
1 9 7.6
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蒸汽 回收率可达 97
.
6%

,

完全满足分析的要求
.

3 小结

本文利用超声波振荡溶剂 (水或正 己烷 )萃

取的高效率和蒸汽蒸馏萃取技术快速
、

萃取物

不须净化的特点
,

将超声波振荡与蒸气蒸馏萃

取方法有机地结合起来
,

分离 富集沉积物样品

中的各种氯代农药和多氯联苯
.
结果表明

,

由

于沉积物对待测物的吸附作用
,

单一的蒸汽蒸

馏萃取并不能有效地回收沉积物样品中的大多

数中等挥发性有机污染物
.
当以水为溶剂的超

声波振荡
一

蒸汽蒸馏萃取时
,

D l 〕T 系列农药的回

收 率 在 73
.
5% 一 115 % 之 间

,

多 氯 联 苯 为

72
.
1%
; 当使用以正 己烷为溶剂的超声波振荡

-

蒸汽蒸馏萃取技术
,

各
,

y
一

六六六和 D D T 系列

农药的回收率在 77
.
6% 一120 % 之间

,

多氯联苯

可达 97
.
6%

,

基本满足了沉积物 中部分氯代农

药和多氯联苯分析的要求
.
该方法使其它固体

样品
,

如土壤和生物组织 中部分氯代农药和多

氯联苯的蒸汽蒸馏萃取分离分析成为可能
.
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