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摘要：用固相萃取和液液萃取的方法对黄河兰州断面的水样品进行预处理，再进行气相色

谱／质谱联用分析测定．对饮用水源水中的半挥发性有机物进行了测定。并对结果进行了讨论。
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近年来，突发性环境事件严重威胁着我国饮用水源的安全，这其中有60％是有机物污

染所致。半挥发性有机物(SVOC)作为有机物中的一类【l≈o很容易在生物体内累积起来，并

通过各种途径影响人类健康和动植物的正常生长，干扰或破坏生态平衡，因此被很多国家列

入优先控制的污染物名单口1。本文通过对黄河沿岸重点城市饮用水源地有机污染物的调

查，采用固相萃肜液液萃取—气相色谱／质谱方法(参考美国EPA 525方法)，对美国CLP

方法中规定的53种目标化合物的半挥发特性进行分析。

1 实验部分

1．1试剂及设备

空白试剂水；二氯甲烷、乙酸乙酯等溶剂(农药级)；浓盐酸(GR)；无水硫酸钠；抗坏血

酸；硫代硫酸钠。气相色谱质谱联用仪；色谱柱为HP5一MS石英弹性毛细管柱，DB一5ms

毛细管柱。

1．2固相萃取法(SPE)

每1L自然沉清的水样加入5 mL甲醇，再加入5％(g／g)氯化钠，振荡混合均匀。用5

mL的乙酸乙酯和5 mL的二氯甲烷溶剂淋洗固相萃取小柱并加样，用空气或氮气干吹固相

小柱10 min。然后用5 mL乙酸乙酯淋洗样品容器内壁，并经过固相小柱流人收集管，再用

5 mL二氯甲烷淋洗固相小柱并流入收集管。最后进行净化，4。C冷藏保存。
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1．3液液萃取法(LLE)

调节自然澄清水样的pH小于2，再加入5％(g／g)氯化钠，振荡混合均匀。用二氯甲烷

进行液液萃取，转移有机相(必要时应破乳)。干燥、洗涤、减压蒸馏，转移浓缩液至氮吹浓

缩管。氮吹过程结束后，4℃冷藏保存。

I．4 GC—MS条件

色谱柱为HP5一MS石英弹性毛细管柱(30mx 0．32minx 0．25ILLm)；载气He，流量30

cm／s；进样ISl温度：270℃；色谱柱初始温度40。C(保持4 rain)，以8。C／rain上升至320。C(保

持5 rain)；不分流进样。

2结果与讨论

本次调查对不同的样品前处理方法进行了对比，分别采用C。。、C。小柱固相萃取和液液

萃取三种前处理方法进行了实验，以兰州断面为例，三种前处理方法的实验结果如下(表

1)：

表1 不同前处理方法测试结果对比

Table 1 Contrast of test results by different pretreatment methods

N一亚硝基二甲胺 NF NF NF 0．090 0．234 0．192 NF 5．588 NF

苯酚 1．360 0．753 0．029 0．014 NF 0．02l 0．049 NF NF

双(2一氯乙基)醚 NF NF NF 0．003 0．015 0．009 0．010 0．031 NF

2一氯苯酚 NF NF NF 0．015 NF 0．017 NF NF NF

1。2一二氯苯 NF NF NF 0．00l NF 0．002 0．004 NF 0．020

1．3一二氯苯 NF NF NF 0．067 0．837 NF 0．668 0．551 NF

1。4一二氯苯 0．001 0．003 NF NF NF 0．002 0．010 0．012 0．005

双(2一氯异丙基)醚 NF NF NF 0．008 0．03l 0．017 NF NF NF

H一亚硝基二正丙胺 NF NF NF 0．049 0．093 NF NF NF NF

六氯乙烷 O．029 NF NF 0．010 NF NF 0．009 0．024 NF

硝基苯 NF NF NF 0．005 0．010 0．007 NF NF NF

异佛尔酮 NF NF NF 0．015 0．019 NF NF NF 0．012

2一硝基苯酚 O．294 1．934 0．078 0．011 0．046 0．029 NF NF NF

2．4一二甲基苯酚 NF NF NF O．006 NF 0．051 0．035 0．054 NF

双(2一氯乙氧基)甲烷0．024 0．016 NF NF NF NF 0．043 NF 0．027

2．4一二氯苯酚0．086 NF NF 0．015 NF NF 0．028 NF 0．029

l，2，4一三氯苯 NF NF NF NF NF NF NF NF NF

萘 NF NF NF 0．171 0．337 0．026 NF NF NF

六氯丁二烯0．010 0．003 NF 0．012 NF NF NF NF NF

4一氯一3一甲基苯酚 NF NF NF 0．025 NF 0．030 NF NF 0．060

六氯环戊二烯 NF NF NF 0．028 NF O．057 NF NF NF

2，4，6一三氯苯酚 O．065 0．009 0．048 0．051 0．089 0．058 0．060 NF NF

2一氯萘 NF NF NF NF NF NF 0．010 NF NF

邻苯二甲酸二甲酯0．063 NF NF 0．015 NF NF NF NF NF

苊烯 NF NF NF 0．029 0．045 0．034 NF NF NF

二氧苊 NF NF NF 0．015 0．008 0．022 NF NF NF

4一硝基苯酚 NF NF NF 0．162 0．142 0．058 NF 0．802 0．046

2，4一二硝基甲苯 NF NF NF 0．074 0．118 0．036 NF NF NF
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注：NF为禾检出

由测试结果可知：采用c。。小柱固相萃取法进行样品前处理时，所得到的各物质的测定

结果普遍高于采用其它两前处理方法所得的结果，所测定物质的检出率也明显高于其它两

种前处理方法，而且检出的物质也多于采用其它两种前处理方法。三种前处理方法应用于

黄河水的测试效果为C，。固相萃取优于C。固相萃取，C。固相萃取优于液液萃取。根据实验

可知，采用c．。小柱固相萃取的前处理方法较其它两种前处理方法，更适合于黄河水样的半

挥发性有机物的测定。

根据中华人民共和国国家标准《地表水环境质量标准))GB3838—2002中所列的集中式

生活饮用水地表水源地特定项目标准限值对本次调查的实验结果进行了评价H】。在

GB3838—2002中所列的标准限值中，只有双(2一乙己基)邻苯二甲酸酯超标，尤以夏季超

标严重。对于GB3838—2002中所列的其它有机物标准限值来说，本次调查结果均未超标。

此外，GB3838-2002标准中未作规定的项目，暂时未作评价。
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Abstract

The water samples collected from Lanzhou section of Yellow River&re processed pretreatment

by solid phase extraction(SPE)and liquid-liquid extraction(u正)，and then the semi—volatile or-

ganic叫lutants in the缸nk water．source are analyzed and nleasured by gas—chromatograph—nlg$S—

spectrometer(GC—Ms)，the result of analysis and measurement is also discussed．

Key words：semi-volatile；Yellow River；SPE(solid phase extraction)；LLE(1iquid．1iquid ex-

traction)；GC—MS(gas-chromatograph—rnass—spectrometer)
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