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环境水中灭多威的固相萃取和

气相色谱测定
‘

陈雁君 卢英华 任金兰 陈燕垒 孙锡浩

济宁医学院化学教研室
,

济宁   !

摘要 用活性炭固相萃取环境水中微量灭多威
,

然后用气相色谱法直接测定
,

方法简便
、

灵敏
、

准确
。

灭多威的

检测限为 。
。

水样中的最低检出浓度为 。 拌 ,

平均加标回收率为 写一 环
,

高
、

中
、

低 种浓度

的变异系数均小于 肠
。

关扭词 灭多威
,

固相萃取法
,

活性炭
,

气相色谱法
。

灭多威  是一种具有触杀
、

胃毒

作用的新型氨基 甲酸酷类杀虫剂
,

现 已广泛 用

于我国的农林业生产
。

在灭多威的生产和使用过

程中
,

对环境造成一定程度的污染
,

有关水中

灭多威的固相萃取富集法
,

近年来国外有报道
,

是用
。

柱
、

等作为固相萃取剂〔‘一 〕
,

这些

吸附剂价格昂贵且不 易得
。

国内未 见报道
。

本

文采用廉价易得的普通 吸附剂活性炭
,

固相萃

取富集环境水中微量灭多威
,

气相色谱法直接

测定其含量
,

收到 了满意 的效果
。

该方法简便
、

灵敏
、

快速
、

准确
,

适用于环境水中微量灭多威

的测定
。

实验部分

仪器与试剂
一

气相 色谱仪
,

火焰光度检测器 带

有 硫滤光片
,

腾州化工仪器厂
一

色谱处理仪
,

上海计算机技术研究所 玻

璃层析柱
。 一

型真空

抽气泵
。

灭多威标准 品  
,

青岛海洋大学提

供 灭多威储备液 甲醇溶液 抗坏

血酸溶液 用盐酸酸化
,

一 活性

炭 将粉状活性炭 北京光华木材厂生产
,

分析

纯 筛分
,

取 一 目部分
,

比表面积为

川 其它试剂均为分析纯
。

实验步骤

吸附柱的装填与预洗 将 活性

炭装填于 义 的玻璃层析柱中
,

玻璃棉塞于上下
,

以免活性炭被冲散
、

冲下
,

层

析柱下接真空抽气装置
,

用 氯仿 甲醇

混合液
,

甲醇
、

一 抗

坏血酸溶液 一 依次流经吸 附柱
,

调节压

力
,

使上述预洗液以约 的速度流出
。

水样 的固相萃取 水样先经抽滤
,

以

除去悬浮物
,

然后准确量取
,

加入亚硫酸

钠
,

使浓度为
,

将水样倒入安装在吸附

柱 上方的滴液漏斗中
,

调节滴液速度和压力
,

使水样以 的速度流经吸附柱
,

待水

样流完后
,

用 蒸馏水 充满柱子
,

减压
,

让

其流尽
,

然后用 甲醇
,

氯仿 甲醇
,

混合液依次洗脱
,

控制洗 脱液 流速
,

使其一滴滴流出吸附柱
,

洗脱液接收于刻度试

管中
,

减压
,

使洗脱液流尽
。

将刻度试管置 于

℃恒温水浴 中
,

缓 缓 吹 氮
,

使溶剂挥发至

以下
,

用甲醇定容至
。

色谱分析 色谱柱为 不锈钢柱
,

山东省卫生厅资助项目
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内 装 涂 有
一

的

担体 检测器为装有 硫滤光

片的火焰光度检测器 操作温度 柱温 ℃
,

汽化室及检测器 ℃ ,
气体流速 氮气

‘

,

氢气
,

空气 仪器

灵敏度 护
,

衰减
,

记录仪衰减
,

纸速

 
,

灭多威保留时间 士
,

色谱峰

经色谱处理机处理给出峰面积
,

用峰面积经外

标法定量
,

样品中灭多威含量按下式计算

日

言

鸳
‘

·

。

件

灭多威

式中
,

为水中灭多威含量 为 由回

归方程求得的灭多威进样量 为样品定

容体积  为进样量 川 为水样体积
。

。

结果与讨论

工作曲线的绘制

按上述方法装 个活性炭吸附柱
,

预洗
,

用

灭多威储备液配成
、 、 、 · 、

限 的标准应用液 其中亚硫酸钠浓度

为 拌
,

分别取 倒于各吸附柱中
,

减压
,

让其流过吸附剂
,

按照实验方法洗脱
、

挥

发浓缩
、

定容和进行气相色谱测定
,

得标准曲

线 图 和气相色谱图 图
,

回归方程为

一
,

一
。

图 灭多威标准色谱图 进样量

准溶液
,

分别取 流经各吸附柱
,

测定流出

液中灭多威含量
,

求出各种吸附剂对不同浓度

灭多威溶液的吸附效率
,

硅镁吸附剂和碱性氧

化铝的平均吸附效率分别小于 和  
,

活

性炭的吸附效率 见表 大大高于上述 种吸

附剂
,

平均为
。

表 活性炭对灭多威的吸附效率

灭多威浓度 滩  

吸附效率  !
∀
#  !

∀
 

的 5
.
0 0

在室温(25 ℃ )下做吸附性能实验
。

称取若

干份 25 0 m g 上述吸附剂分别加到 10 m l不同浓

度的灭多威标准溶液中
,

在恒温 25 ℃下振荡 20

m in
,

离心分离
,

取上清液测定灭多威含量
,

用

灭多威加入量扣除平衡溶液中灭多威含 量
,

可

二二二企企纤井= 干万于一===
峨叼n�‘移争,孟,J

:
已、嘱友彭

卜|||卜||卜||卜|匕00000000000.4.3.2.L
>蕊\,。工X玛彩旧侧冬套

10.0 20.0

进样 t /ng
30

。

0 4 0

.

0

图 1 水中灭多威测定的工作曲线

2
.
2 吸附剂的选择

分别称取若干份 25 0 m g 活性炭
、

硅镁吸附

剂和碱性氧化铝装柱
,

按照实验方法预洗各吸

附柱
,

然后
,

配制一系列不同浓度的灭多威标

0 50 100 150 200
c/拟g ·

m l

一 ’

图 3 几种吸附剂对灭多威的吸附等温线

活性炭 2
.
硅镁吸附剂 3

.
碱性氧化铝
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求出吸附剂对灭多威 的吸附量
,

以吸附量对平

衡浓度作图
,

得吸附等温线 (图 3)
。

由图 3 可见
,

活性炭对灭多威的吸附性能远好于其它 2 种吸

附剂
。

吸附液中灭多威的起始浓度为 100 拼g / m l

一4 000 拜g / m l
,

实验结果表明
,

活性炭对灭多威

的饱和吸附量为 112 m g/g
,

硅镁吸附剂和氧化

铝分别为 6 m g/g 和 10 m g /g
。

故选活性炭作为

固相萃取灭多威的吸附剂
。

2

.

3 吸附柱预洗方法的选择

通过实验比较吸附柱不经预洗和经不 同溶

剂预洗的吸附与洗脱效率
,

实验结果表明
,

吸

附柱 不经预洗
,

吸附与洗脱效率均不理想
,

这

是由于活性炭表面吸附的脂溶性物质的影 响造

成 的
; 吸附柱 只经氯仿/甲醇 混合液和 甲醇预

洗
,

不经抗坏血酸溶液预洗
,

吸附效率高
,

但洗

脱效率仍不理想
,

是 因活性炭表面的氧化性物

质与灭多威反应
,

造成了
一

不可逆吸 附
; 吸 附柱

经氯仿/甲醇混合液
、

甲醇
、

抗坏血酸溶液依次

预 洗
,

吸附与洗脱效率均 明显提高
,

是因抗坏

血酸还原 了活性炭表面的氧化性物质
,

避免了

不可逆吸附
。

故预洗方法确定用氯仿/甲醇 (80
,

20
) 混合液

、

甲醇
、

抗坏血酸溶液依次预洗
。

2. 4 洗脱剂的选择

用各种极性的溶剂或混合溶剂做平行实验
,

并改变配 比
,

结果表明
,

先用 1
.
0 m l 甲醇洗脱

,

将活性炭表面 吸附的水分顶替下来
,

然后再用

9
.
0 m l氯仿/甲醇 (体积比为 60

: 40)混合液依

次淋洗
,

其洗脱效率最佳
,

故实验选用 1
.
0 m l

甲醇
、

9

.

0 m l 氯仿/甲醇 (60
: 40) 混合液依次淋

洗
。

2

.

5 方法的准确度与精密度

用加标回收率检验方 法的准确度
,

在线性

范围内按表 1 的高
、

中
、

低 3 种浓度往水样中加

灭多威标准溶液
,

按照实验方法进行固相萃取

富集
、

气相色谱分析
,

得水样的灭多威加标 回

收率 (见表 1)
,

平均加标回收率 为 96
.
8 % 一

100
.
7肠

。

方法的精密度用同一浓度重复分析所得值

的变异系数来表示
,

由表 1 可见
,

各种浓度水样

的变异系数均小于 5%
,

符合水质分析的要求
。

表 2 灭多威在水样中的加标回收率

试样
样本

(个)

加标量

拜g / m l )

1
.
0 0

5
.
0 0

1 0
.
0 0

平均回收率

(% )

C V

(% )

98
.
2

95
.
8

100
.
7

3
.
27

3
.
95

2
.76

2
.
6 方法的检测限及最低检测浓度

以产生二倍噪声信号时的最小进样量测得

该法 的检测限为 0
.
2 ng

,

测定水样中灭多威的

最低检出浓度为 0
.
2 拼g / L

。

2. 7 试样分析

田间喷施灭多威后
,

在受污染的田头水渠

中采集水样
,

采集距水面 10
cm 深处的水

,

抽滤

除去悬浮物后
,

取 Z L
,

按照实验方法富集并测

定水样中灭多威含量
,

色谱图见图 3
,

4 份污染

水样的平均灭多威含量为 0
.
65 拼g / L

,

变异系数

为 3
.
1%

。

0
巴口
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实测水样灭 多威色谱图
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