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环境样品中多环芳烃、多氯联苯和有机氯农药
同时检测的分析方法
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摘要：系统地综述了土壤、沉积物等环境样品中多环芳烃、多氯联苯和有机氯农药同时测定的分析方法，

对快速同时提取技术、同步分离与净化技术、仪器同步测定技术分别进行了总结与评述，并对三类化合物

同时测定技术的发展进行展望。
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　　多环芳烃（ＰＡＨｓ）、多氯联苯（ＰＣＢｓ）和有机氯农
药（ＯＣＰｓ）是毒性较高的持久性有机污染物（ＰＯＰｓ），
可长期存在于环境中，通过食物链积聚，对人类健康

及环境造成不利影响。在当今大规模环境地质调查

任务中，样品采集数量多，且有机污染物因其挥发性、

易降解性等不稳定因素，故其分析需特别注重时效

性：一般水样采集后最好在７～１４ｄ内完成前处理，
４０ｄ内完成上机分析［１］。而当前国内外关于ＰＡＨｓ、
ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ的标准分析方法大都是对三类化合物
进行分别提取、净化与测定［２－６］。这些方法不仅分析

周期长，影响样品测试的时效性，而且实验消耗大，增

加测试成本，难以满足当前日益增长的海洋环境地质

调查大批样品的分析测试需求，进而在很大程度上制

约着环境地质调查事业的开展规模。

以痕量和超痕量水平存在于环境中的 ＰＡＨｓ、
ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ，在进行样品分析时，有大量的基质干
扰，而且三类化合物之间也存在相互干扰，难以直接

测定［７］。为实现准确定量，单一利用样品纯化手段

或仪器分析技术来消除干扰，要么仪器配置要求过

高，要么分析流程过于繁琐，因此分析测试中有必要

将样品纯化步骤与高分辨、专属性的检测仪器妥善

结合起来。发展快速、同时、高效的样品预处理技术

及仪器联测技术是分析化学家们一直追求的目标，

将势必从实用性、快速性、有效性上突破传统测试技

术的制约。本文从样品预处理方法和仪器分析技术

出发，对近年来国内外有关快速同时测定 ＰＡＨｓ、
ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ的分析方法进行总结与评述。同时，
在前人研究基础上，对三类化合物的同时分离进行

了探讨性研究。

１　快速同时提取技术
样品的前处理在有机污染物分析中是最费时、

最关键的环节，如何快速准确地获得目标待测化合

物，一直是国内外学者所关注的问题。传统的萃取

方法，如索氏提取由于其耗时长、溶剂用量多等缺

点已被许多实验室所淘汰，超声波提取也存在类似

的缺点，因此先后出现了超临界流体萃取（ＳＦＥ）、
微波辅助萃取（ＭＡＥ）、加速溶剂萃取（ＡＳＥ或
ＰＬＥ）等快速提取技术［８］。不同提取方法的特点比

较列于表 １。近年来，为了实现土壤和底泥中
ＰＡＨｓ、ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ的快速同时提取，提高萃取效
率和回收率，缩短样品前处理的时间，微波辅助萃

取和加速溶剂萃取技术得到了广泛应用，而超临界

流体萃取因其设备昂贵应用较少。

表 １　不同提取方法的特点比较［８－９］

Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

提取方法 索氏抽提 超声波提取 ＳＦＥ ＭＡＥ ＡＳＥ

样品量 １０～３０ｇ ３０ｇ １～１０ｇ ２～５ｇ １０～３０ｇ

提取时间 ４～４８ｈ ０．５～１ｈ ０．５～１ｈ
２０ｍｉｎ（加冷却与
降压时间３０ｍｉｎ）

１２～２０ｍｉｎ

提取剂用量 １５０～３００ｍＬ １００×３ｍＬ １０～２０ｍＬ ２５～４５ｍＬ １５～４５ｍＬ
提取方法 加热 超声波 加温加压 加温加压 加温加压

操作规程 可批量提取 可批量提取 逐个提取
可批量提取

１４个样品
逐个提取

自动化水平 低 低 低～高 中等 高

可否在线净化 否 否 否 否 可以

提取效率 低 低 高 高 高

微波辅助萃取是指利用微波加热来加速溶剂

对固体样品中目标萃取物的萃取过程，具有加热均

匀、选择性和萃取效率高、不破坏被测物质、消耗溶

剂少及无污染等特点［１０］。另外，土壤和沉积物中

水分含量对ＭＡＥ萃取效率有较大影响，适当增加
样品中水分含量可以提高萃取效率，在水分质量分

数为２０％ ～３０％时萃取效率最高，因而该方法不
需样品干燥步骤，可以用于现场湿样分析［１１］。

加速溶剂萃取是全自动萃取方法，利用提高温

度和增加压力来提高萃取效率，可实现在线净化，

其结果大大加快了萃取的时间，明显降低了萃取溶

剂的用量，并且避免了使用索氏提取、超声波萃取

所带来的多次清洗的问题［１２］。

目前，国内外有关利用ＭＡＥ和 ＡＳＥ技术同时
提取土壤、沉积物等样品中ＰＡＨｓ、ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ的
报道较少，且主要集中在其中两类化合物的同时提

取。因此深入研究三类化合物的同时快速提取技

术，有利于提高实验效率，降低分析成本。表２归
纳了近年来 ＡＳＥ和 ＭＡＥ技术同时提取三类化合
物的部分应用实例。

表２　ＡＳＥ和ＭＡＥ技术同时提取三类化合物的部分应用实例
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｐａｒｔｉａｌａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆ

ｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄｓｗｉｔｈＡＳＥａｎｄＭＡＥ

样品

类型

目标

提取物

检测的化合物

数目（个）

萃取

方法

提取溶剂

（体积比）

回收率

Ｒ／％
参考

文献

土壤 ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ ２６ ＡＳＥ 二氯甲烷－丙酮（１∶１）７０～１１２［１３］
土壤 ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ ２０ ＡＳＥ 正己烷－丙酮（１∶１） ７１～９８ ［１４］

鱼 ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ １５ ＡＳＥ
正己烷－二氯甲烷（１∶１）
正己烷－丙酮（４∶１）

８０～１２０［１５］

蔬菜 ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ ３１ ＡＳＥ 二氯甲烷－丙酮（１∶１）４２～１２４［１６］
土壤 ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ ２６ ＭＡＥ 正己烷－丙酮（１∶１） ６１～１２６［１３］
沉积物 ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ ２６ ＭＡＥ 正己烷－丙酮（１∶１） ８５～１００［１７］
沉积物 ＰＡＨｓ、ＰＣＢｓ ２２ ＭＡＥ 丙酮 － ［１８］

土壤、

沉积物

ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ、

ＰＣＢｓ
３３ ＡＳＥ 乙腈－甲醇（９∶１） － ［１９］
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２　净化与分离技术
目前，环境样品中ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ的提取

方法并不具专属性，因此在一次提取过程中，三类

化合物在一定程度上会被同时萃取出，并且大量的

干扰杂质也是共萃物。另外，仪器分析时，三类化

合物之间可能存在一定的相互干扰，如气相色谱－
电子捕获检测法分析 ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ时，ＰＣＢｓ的测
定会受到部分ＯＣＰｓ的干扰［７］。因此，有必要对萃

取液进行有效的分类分离，否则会影响某些化合物

的准确定量，甚至会因杂质沾污而造成仪器检测器

损坏。但现有的国内外标准方法中，对三类化合物

的净化方式各有不同。例如 ＵＳＥＰＡ３６３０Ｃ建议
测定 ＰＡＨｓ时使用活化硅胶填料，净化 ＰＣＢｓ和
ＯＣＰｓ时使用３．３％的水去活化硅胶［２０］。故有关环

境样品中ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ净化分离的前处理
过程，一直是分析方法中至关重要的步骤。本文总

结了三类化合物共萃液的净化与分类分离技术，力

争实现一次净化过程中，即可分别获取三类化合物

的净化液，缩短净化流程。因受仪器分析技术的限

制，目前三类化合物的仪器同步分析主要集中在

ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ、ＰＡＨｓ和 ＰＣＢｓ两种组合上，ＰＡＨｓ、
ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ的仪器同步分析报道较少，且同步
分析的目标化合物种类、数量有限，仪器配备要求

较高。在获得三类化合物的净化液后，根据本实验

室仪器配备状况、技术水平与分析要求，可任意搭

配组合三类化合物的净化液，进行其中两类或三类

化合物的同步仪器分析，提高分析效率。

环境样品中 ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ的净化方法，通常
有浓硫酸净化法和层析柱净化法。浓硫酸净化法

具有较好的去除干扰物（如色素、脂类等）功能；但

该法操作繁琐，会使部分 ＯＣＰｓ完全损坏或回收率
偏低，如狄氏剂、异狄氏剂、硫丹Ⅱ、甲氧 ＤＤＴ
等［２１］。层析柱净化分离法不破坏 ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ，
欲测定环境样品中种类齐全的ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ，还是
采用层析柱净化分离法更适宜些。

徐恒振等［２２］研究了Ｆｌｏｒｉｓｉｌ层析柱和活性炭层
析柱分离沉积物提取液中２０种ＯＣＰｓ和１０种ＰＣＢｓ
的方法，通过比较 Ｆｌｏｒｉｓｉｌ和活性炭的活化温度、活
化时间、粒径以及淋洗剂的类型对ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ分
离效果的影响，发现仅用１０ｍＬ正己烷作为淋洗剂，
即可较好地洗脱分离２．０ｇＦｌｏｒｉｓｉｌ（粒径为６０～１００
目，活化温度为２００℃，活化时间为３０ｍｉｎ，加５％的
水失活）层析柱（柱长／柱径：２３０ｍｍ／８ｍｍ）上吸附
的ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ。其 ＰＣＢｓ的回收率大于 ９０％，

ＯＣＰｓ的回收率约为５％；依次用２０ｍＬ丙酮、９５％的
丙酮－二氯甲烷混合液为淋洗剂，可以分离２．０ｇ
活性炭（粒径３５～２００目，活化温度３５０℃，活化时
间１ｈ）层析柱（柱长／柱径：２３０ｍｍ／８ｍｍ）上吸附
的ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ，其ＯＣＰｓ的回收率约为８０％，ＰＣＢｓ
的回收率约为３０％。经海洋沉积物提取液中ＯＣＰｓ
和ＰＣＢｓ的分离结果证实，该方法可以分离海洋沉积
物样品中的ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ。

黄园英等［１４］利用 ＢｉｏｂｅａｄｓＳ－Ｘ３柱（２５０ｍｍ
×２０ｍｍ）填料的自动凝胶渗透色谱和氟罗里硅土
及石墨碳黑填料的层析柱（３０ｃｍ×１．０ｃｍｉ．ｄ．）
较好地净化了土壤基质提取液中的６种 ＰＣＢｓ和
１４种ＯＣＰｓ。其层析柱自下而上依次装入少量的
玻璃纤维（用丙酮 －正己烷混合液抽提），１ｃｍ无
水 Ｎａ２ＳＯ４、３ｇＦｌｏｒｉｓｉｌ、０．５ｇＣａｒｂ、１ｃｍ无水
Ｎａ２ＳＯ４。上样后，用２５ｍＬ乙酸乙酯 －正己烷（体
积比２∶８）进行溶剂淋洗。该净化方法所得替代
物的回收率为８０％ ～９３％，狄氏剂和异狄氏剂回
收率分别为８０％和９７％，克服了磺化法狄氏剂、异
狄氏剂、异狄氏醛、硫丹Ⅱ和甲氧ＤＤＴ等回收率低
的缺点［２１］，实现了目标化合物同步净化。

Ｊａｎｇ等［２３］研究了硅胶层析柱同时分离净化

ＰＡＨｓ与ＰＣＢｓ的方法。该方法利用完全活化的硅
胶填料层析柱（５０ｃｍ×１．１ｃｍｉ．ｄ．），用６０～６５ｍＬ
正戊烷淋洗即可将提取液中ＰＣＢｓ从ＰＡＨｓ组分中
分离（萘和苊除外）。另外，经美国 ＮＩＳＴ有证标准
物质（ＳＲＭ１６４９和 ＳＲＭ１９３９）验证，该方法可同时
排除样品基体中的大部分干扰杂质。该研究同时还

指出，用正戊烷淋洗时，ＰＡＨｓ与 ＰＣＢｓ在硅胶柱上
的洗脱行为如下：高氯代的ＰＣＢｓ较低氯代的ＰＣＢｓ
先流出；低分子质量的ＰＡＨｓ较高分子质量的ＰＡＨｓ
先流出，故萘、苊与高氯代ＰＣＢｓ被共洗脱。另外，硅
胶柱色谱分离ＰＡＨｓ与ＰＣＢｓ的选择性与硅胶去活
化程度有较大关系，硅胶填料去活化度越高，对高分

子质量ＰＡＨｓ的保留作用较低分子质量的ＰＡＨｓ更
弱，即去活化程度越高，ＰＡＨｓ与 ＰＣＢｓ两个组分的
选择性洗脱将更困难。

方杰等［２４］建立了凝胶渗透色谱和铝硅胶柱前

处理，气相色谱－离子阱质谱法测定海洋贝类体内
２０种ＯＣＰｓ、２８种ＰＣＢｓ和１６种ＰＡＨｓ的多残留分析
方法。该方法将提取液经 ＧＰＣ凝胶渗透色谱初步
净化，正己烷溶剂转换后加入碱性氧化铝／硅胶复合
柱（３５ｃｍ×１．０ｃｍｉ．ｄ．）做进一步净化和组分分离，
分别用正戊烷和正戊烷－二氯甲烷（体积比１∶１）

—９５７—
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洗脱得到Ｆｌ和Ｆ２两组淋洗组分。Ｆ１含有ＰＣＢｓ和
３种ＯＣＰｓ，Ｆ２含有ＰＡＨｓ和其余的１７种ＯＣＰｓ，实现
了样品提取液的凝胶渗透色谱初步净化、铝硅胶柱色

谱的组分分离和进一步去除干扰物质。样品加标回

收率和相对标准偏差分别为：ＰＣＢｓ８４．１％～１２０．２％、
５．６％ ～１５．９％，ＰＡＨｓ６２．５％ ～１２３．１％、８．７％ ～
２０．５％，ＯＣＰｓ７７．３％～１２７．５％、３．１％～１８．７％。

总之，对环境样品提取液中三类化合物的绝对

分离与净化还未见报道，目前相关研究工作多停留

在ＯＣＰｓ与ＰＣＢｓ、ＰＡＨｓ与ＰＣＢｓ的净化分离。仅就
三类化合物而言，这些研究所关注的目标组分覆盖

面并不广泛，而是各有侧重。一般是侧重某一类有

机污染物时，涉及另两类化合物的种类就相当少。

本文在前人的研究基础上，对当前关注较多的

２１种ＯＣＰｓ、２８种ＰＣＢｓ和１６种ＰＡＨｓ的同步净化－
分类分离技术作了初步研究。图１是６５种化合物
的混合标准溶液在“３％去活化硅胶（２ｇ）＋３％去活
化氧化铝（１ｇ）”层析柱（１５ｃｍ×１．０ｃｍｉ．ｄ．）上用
正己烷淋洗的洗脱曲线。从图１可见，前１０ｍＬ正
己烷即可将２８种ＰＣＢｓ与多数ＯＣＰｓ和ＰＡＨｓ组分
分离。在前１０ｍＬ正己烷的洗脱液中包含了全部
ＰＣＢｓ，仅有２个ＰＡＨｓ组分（８０％萘、２０％苊）和４个
ＯＣＰｓ组分（３０％～９０％的ｏ，ｐ’－ＤＤＴ、ｐ，ｐ’－ＤＤＥ、
七氯和艾氏剂）共流出，与徐恒振等［２２］和Ｊａｎｇ等［２３］

研究成果类似。详细实验数据将另文发表。

图 １　６５种化合物中几种代表性物质的淋洗曲线
Ｆｉｇ．１　Ｅｌｕｔｉｏｎｏｒｄｅｒａｎｄｃｕｍｕｌａｔｉｖｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｓｅｖｅｒａｌ

ｔｙｐｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｆｒｏｍ６５ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

３　仪器同时检测技术
ＰＡＨｓ的仪器分析技术主要有高效液相色谱

－紫外／荧光检测法（ＨＰＬＣ－ＰＤＡ／ＦＬＤ）、气相色
谱－火焰离子化检测法（ＧＣ－ＦＩＤ）和气相色谱 －
质谱法（ＧＣ－ＭＳ）［２５］；ＰＣＢｓ和 ＯＣＰｓ主要使用气
相色谱－电子捕获检测器（ＧＣ－ＥＣＤ）和气相色谱
－质量选择检测器（ＧＣ－ＭＳＤ）［２５］。
表３归纳了近年来仪器同步分析 ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ

和ＰＣＢｓ的部分应用。

表 ３　仪器同步分析ＰＡＨｓ、ＯＣＰｓ和ＰＣＢｓ的部分应用
Ｔａｂｌｅ３　ＴｈｅａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓａｎａｌｙｓｉｓｏｆＰＡＨｓ，

ＯＣＰｓａｎｄＰＣＢｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ

仪器方法 仪器主要工作参数 同步分析物 参考文献

ＧＣ－ＥＣＤ

色谱柱：ＤＢ－５（３０ｍ×０．３２ｍｍ×０．２５μｍ）
程序升温：初始８０℃，２０℃／ｍｉｎ升至１６０℃；
再４℃／ｍｉｎ升至２５０℃（１．０ｍｉｎ）；
最后２０℃／ｍｉｎ升至２７０℃（２．５ｍｉｎ）

２０种ＯＣＰｓ，
１０种ＰＣＢｓ

［２２］

ＧＣ－ＥＣＤ

色谱柱：ＤＢ－５ＭＳ（３０ｍ×０．３２ｍｍ×０．２５μｍ）
程序升温：初始７０℃（１．０ｍｉｎ），２５℃／ｍｉｎ升至
１９０℃（６．０ｍｉｎ）；再５℃／ｍｉｎ升至２２０℃
（６．０ｍｉｎ）；最后１５℃／ｍｉｎ升至２７０℃（１５ｍｉｎ）

１６种ＯＣＰｓ，
１３种ＰＣＢｓ

［２６］

ＧＣ－ＥＣＤ

色谱柱：ＤＢ－ＸＬＢ（６０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）
程序升温：初始９０℃（１ｍｉｎ），５０℃／ｍｉｎ升至
２１０℃（５ｍｉｎ）；再１℃／ｍｉｎ升至２３５℃；２℃／ｍｉｎ
升至２４５℃；最后５℃／ｍｉｎ升至３２０℃（２ｍｉｎ）

２８种ＯＣＰｓ，
２０种ＰＣＢｓ

［２７］

ＧＣ－ＥＣＤ

色谱柱：ＤＢ－５（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）
程序升温：初始１００℃（２ｍｉｎ），４℃／ｍｉｎ升至
２２０℃（５ｍｉｎ）；再３℃／ｍｉｎ升至２８０℃；
最后５０℃／ｍｉｎ升至３００℃

１４种ＯＣＰｓ，
６种ＰＣＢｓ

［１４］

ＧＣ－ＭＳＤ
（ＳＩＭ）

色谱柱：ＤＢ－５ＭＳ（５０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）
程序升温：初始１００℃（１．０ｍｉｎ），７℃／ｍｉｎ升至
２１０℃；再２℃／ｍｉｎ升至２６０℃；
最后３０℃／ｍｉｎ升至３００℃（１ｍｉｎ）
质谱：ＥＩ源（７０ｅＶ），离子源温度２００℃，
传输线温度２６０℃

１４种ＯＣＰｓ，
８种ＰＣＢｓ

［２８］

ＧＣ－ＱｑＱ－
ＭＳ／ＭＳ①

色谱柱：ＤＢ－５ＭＳ（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）
ＶＦ－５ｈｔ毛细管柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．１μｍ）
程序升温：初始１００℃（１．０ｍｉｎ），１０℃／ｍｉｎ升至
１６０℃（２．０ｍｉｎ）；再８℃／ｍｉｎ升至２４０℃；
最后２０℃／ｍｉｎ升至２９０℃（１ｍｉｎ）
质谱：ＥＩ源（７０ｅＶ），离子源温度２３０℃，传输线
温度２８０℃，腔体温度４０℃，碰撞能量１０～４５ｅＶ

１７种ＯＣＰｓ，
１９种ＰＣＢｓ

［２９］，
［３０］

ＧＣ－ＭＳＤ
（ＳＩＭ）

色谱柱：ＨＰ－１ＭＳ（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．１０μｍ）
程序升温：初始４０℃（４．０ｍｉｎ），５℃／ｍｉｎ
升至２７０℃；再１５℃／ｍｉｎ升至３００℃（５ｍｉｎ）
质谱：ＥＩ源（７０ｅＶ），离子源温度２３０℃，
传输线温度３００℃

１３种ＰＡＨｓ，
８种ＰＣＢｓ

［３１］

ＧＣ－ＭＳＤ

色谱柱：ＨＰ－５ＭＳ（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．１０μｍ）
程序升温：初始７０℃（２ｍｉｎ），３０℃／ｍｉｎ升至
２００℃（１ｍｉｎ）；再３℃／ｍｉｎ升至２８０℃（２ｍｉｎ）
质谱：全扫描测定，选择离子定量

１６种ＯＣＰｓ，
１４种ＰＡＨｓ，
５种ＰＣＢｓ

［３２］

① ＧＣ－ＱｑＱ－ＭＳ／ＭＳ为串联四极杆质谱。
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这些联测方法多集中于 ＯＣＰｓ和 ＰＣＢｓ的 ＧＣ
－ＥＣＤ联测，且同测组分较过去［３３－３５］数量越来越

多。这是因为随着色谱柱技术的发展，越来越多的

ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ组分可在同一色谱柱上得到较好的
分离度，且均属氯代有机化合物，具有较大的电负

性，在ＥＣＤ检测器上有较好的响应，可获得较低的
检出限。有关 ＰＡＨｓ与 ＯＣＰｓ或（和）ＰＣＢｓ的同时
检测技术，俞是聃［３１］和 ＥｒｋｕｄｅｎＰéｒｅｚ－Ｃａｒｒｅｒａ
等［３２］分别有所研究，主要采用 ＧＣ－ＭＳＤ技术。
ＧＣ－ＭＳＤ技术定性能力强于气相色谱（或液相色
谱），但利用该技术时，要么同时测定的组分较少，

要么难以获得较低的检出限。有研究报道，高效液

相色谱 －光电二极管阵列／荧光检测器（ＨＰＬＣ－
ＰＤＡ／ＦＬＤ）测定土壤中 ＰＡＨｓ的检出限为０．００５～
１．３３μｇ／ｋｇ［３６］，ＧＣ－ＦＩＤ法测定 ＰＡＨｓ检出限为
０．０４～２０μｇ／ｋｇ［３７］，ＧＣ－ＥＣＤ法测定 ＰＣＢｓ检出
限为０．０２７～０．０８７μｇ／ｋｇ［３８］，ＯＣＰｓ为 ０．００３～
０．０２５μｇ／ｋｇ［３９］。而ＧＣ－ＭＳＤ法测定三类化合物
的检出限差距悬殊，有文献报道ＰＡＨｓ的检出限为
０．０５～０．１２μｇ／ｋｇ［４０］，也有报道为２００μｇ／ｋｇ［４１］；
ＰＣＢｓ和ＯＣＰｓ的检出限为０．２５～０．７２μｇ／ｋｇ［２８］，
也有报道为２０μｇ／ｋｇ［２５］。总之，ＧＣ－ＭＳＤ法较色
谱法的检出限至少高出１～２个数量级，但在检出
限要求不十分高时，ＧＣ－ＭＳＤ技术也不失为一种
良好的选择，对待测组分的定性判别能力较色谱技

术强，尤其适用于多组分的同时检测［３２］。随着分

析仪器技术的不断突破与革新，尤其是多级串联质

谱技术（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）的应用［２９－３０］，ＰＡＨｓ、ＰＣＢｓ
和ＯＣＰｓ的同时检测技术必将会得到长足发展，且
所联测的化合物种类也将会越来越多。

４　展望
作为《斯德哥尔摩公约》缔约方，我国对环境

保护问题日益重视，在全国范围内环境地质调查工

作已全面铺开，这些调查对持久性有机污染物提出

了更严格的要求。环境样品中痕量和超痕量水平

有机污染物的现有分析方法，大都实验消耗大，分

析周期长，不仅容易带来二次污染，而且严重制约

样品测试的时效性，因此针对环境样品中 ＰＡＨｓ、
ＰＣＢｓ和 ＯＣＰｓ等持久性有机污染物的测定，发展
快速、同时、高效的样品预处理及仪器联测技术，不

仅对于标准方法的改进和实验效率的提高有举足

轻重的实际意义，而且能为国家环境地质大调查事

业提供更好的技术支撑。
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［４０］　梁柱，余雯静，孙欣阳．加速溶剂萃取 －色谱质谱联
用法测定土壤中的多环芳烃［Ｊ］．化学分析计量，
２００９，１８（３）：４５－４８．

［４１］　梁鸣，姜晓黎，翁若荣，糖熙，吕水源．气相色谱质谱
法测定 －电子电气衬料中多环芳烃和多氯联苯
［Ｊ］．分析试验室，２００９，２８（Ｚ１）：３６－４１．
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