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摘 要: 用二氯甲烷索氏提取法对比多种萃取剂超声波提取法测定标准土壤样品回收率的结果, 以实验得出二氯甲烷

超声波提取法的样品加标回收率及相对标准偏差。结果表明,二氯甲烷超声萃取法提取土壤中的半挥发性有机物的时效

性, 准确性能够满足监测分析的要求。
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随着人们环保意识不断加强,土壤污染受到越

来越多的关注
[ 1- 2]
。在土壤有机物的测定中,索氏

提取为经典的方法
[ 3]

, 而超声波萃取法则在我国

刚刚起步。超声波萃取法具有仪器设备占用实验

室空间小,萃取操作时间短, 适合萃取不耐热的组

分等优势。现对比超声波提取法与索氏提取法测

定土壤标准品的结果,以及比较不同萃取剂的超声

波萃取效果
[ 4- 6]
。

1 实验部分

1. 1 仪器

探针式超声波萃取仪 ( F isher Scient ific Son ic

D ism embrato rM ode l 500);全玻璃索氏提取器。

氮吹浓缩仪 ( Turbovap  Zym ark concertration

w orkstation)。

气相色谱 /质谱联用仪 ( Ag ilent 6890 N /

5973)。

1. 2 试剂

二氯甲烷, 丙酮,正己烷 (均为农残级 )。

无水硫酸钠: 400 ! 灼烧 4 h, 密闭保存。

半挥发性有机物土壤标准品: RTC CRM 125

- 100。

半挥发性有机物标准品: Supelco 5- 06508。

内标化合物: 1, 4- 二氯苯 - d4, 萘 - d8,蒽 -

d10,苝 - d12。

DFTPP标准调谐化合物: 50 m g /L。

1. 3 气相色谱条件

毛细管色谱柱: DB - 5 ( 30 m ∀ 0. 25 mm ∀

0. 32 m )。

载气: 高纯氦气。

流量: 1 mL /m in。
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进样口温度: 280 !

柱温:初始温度为 40 ! , 保持 4 m in, 然后以

8 ! /m in的速率升温至 280 ! ,保持 10 m in。

1. 4 质谱条件

离子源为 180 ! ,传输线为 280 ! , 70 eV, m /z

为 35~ 500。

1. 5 实验内容

超声波萃取: 在洁净的烧杯中称取 ( 20 #

0. 01) g标准土样, 加入一定量的无水硫酸钠, 用

不锈钢角匙搅拌均匀, 使搅拌后的样品呈流沙状。

在搅拌好的样品中加入一定量的萃取剂, 加入的液

面高出固体面约 2 cm, 超声探头放在液面以下

1 cm 处,调节超声波萃取仪的功率及探头深度,保

证样品在萃取时能够被完全翻动,萃取 3 m in, 萃取

结束后通过滤纸将萃取液倒入浓缩管内, 重复萃取

两次, 倒出每次萃取的萃取液, 最后一次将整个样

品的萃取液倒入漏斗并用萃取剂淋洗,将萃取液置

于浓缩仪里浓缩至 1 mL,待分析。

索氏提取: 取已用无水硫酸钠搅匀去除水分的

土壤样品, 装在滤纸筒内放入索氏提取器内, 在圆

底烧瓶中加入萃取剂,连接好冷凝管, 提取器和圆

底烧瓶,调节水浴温度至萃取剂开始正常回流, 控

制滴速保持连续液滴, 回流 16 h。提取结束, 用萃

取剂冲洗冷凝管后, 将圆底烧瓶中的萃取剂完全转

移到浓缩管中, 样品浓缩至 1 mL,待分析
[ 7]
。

2 结果

超声波法提取采用了 4种不同萃取剂 [二氯

甲烷、二氯甲 烷 /丙酮 混合 液 V ( CH2 C l2 ) ∃

V ( CH 3OCCH3 ) = 1∃1、正己烷、正己烷 /丙酮混合液

V ( C6H14 ) ∃V ( CH 3OCCH 3 ) = 1∃1], 对土样标准样品

进行萃取, 并与索氏提取法比对,结果见表 1。

表 1 超声波萃取法与索氏提取法比对

化合物名称
配制值

/ (m g% kg- 1 )

超声波萃取回收率 /%

二氯甲烷 二氯甲烷 /丙酮混合液 正己烷 正己烷 /丙酮混合液

索氏提取回收率 /%

二氯甲烷

1, 2 -二氯苯 0. 937 101 31. 5 31. 2 68. 0 59. 4

1, 3 -二氯苯 1. 35 72. 1 39. 4 13. 6 34. 6 51. 6

1, 4 -二氯苯 1. 55 107 34. 0 33. 3 74. 8 106

六氯乙烷 0. 708 77. 2 52. 8 18. 5 51. 4 74. 2

硝基苯 4. 72 108 70. 9 52. 8 77. 7 89. 0

苊 3. 24 73. 1 45. 0 42. 5 59. 3 85. 2

苊烯 1. 66 67. 9 40. 2 11. 8 50. 7 76. 2

蒽 1. 64 72. 3 57. 3 37. 8 73. 2 89. 7

苯并&a∋蒽 2. 22 74. 1 69. 5 57. 4 79. 2 72. 6

苯并&a∋芘 2. 15 69. 0 64. 6 43. 3 71. 0 61. 4

4 -氯 - 3 -甲基酚 3. 87 54. 4 45. 0 15. 5 50. 1 46. 8

4 -氯酚 3. 67 106 78. 2 70. 1 89. 7 85. 7

屈 1. 80 101 91. 2 76. 2 98. 8 92. 8

二苯并呋喃 5. 89 65. 9 46. 4 41. 7 54. 6 97. 4

二正丁基酞酸酯 9. 87 51. 9 54. 2 16. 6 59. 4 68. 7

2, 4 -二氯酚 5. 63 91. 4 69. 4 45. 2 77. 2 78. 1

二乙基酞酸酯 4. 54 77. 3 96. 5 48. 9 105 104

2, 6 -二硝基甲苯 10. 2 66. 5 61. 3 21. 3 66. 5 62. 8

双 ( 2 -乙基己基 )酞酸酯 8. 54 59. 9 63. 6 15. 6 69. 5 64. 1

荧蒽 4. 81 83. 5 76. 7 64. 9 86. 2 77. 5

异氟尔酮 7. 10 75. 0 75. 4 31. 4 85. 3 106

2 -甲基 - 4, 6-二硝基酚 9. 30 64. 5 77. 2 19. 1 62. 4 92. 6

2 -甲基酚 0. 484 101 64. 4 32. 1 88. 9 79. 0

4 -甲基酚 1. 14 101 65. 0 19. 3 81. 7 82. 4

2 -硝基酚 5. 32 75. 8 99. 0 43. 7 108 102

菲 3. 39 64. 2 45. 6 42. 9 23. 7 86. 9

苯酚 5. 85 85. 5 69. 2 10. 7 74. 2 72. 6

2, 4, 5 -三氯酚 1. 45 103 102 46. 3 107 104

2, 4, 6 -三氯酚 1. 43 98. 1 84. 8 50. 9 96. 5 90. 9
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采用二氯甲烷作为萃取剂, 对土壤样品 5次平

行加标 1 m g /kg, 使用超声波提取法测定数据见

表 2。

表 2 超声波萃取法样品加标结果 /%

化合物名称 平均回收率 相对标准偏差

苯酚 69. 6 10. 2

1, 3-二氯苯 65. 3 18. 6

1, 4-二氯苯 66. 7 19. 0

1, 2-二氯苯 71. 1 18. 0

2-甲基酚 78. 3 9. 2

六氯乙烷 69. 9 21. 8

4-甲基酚 75. 0 11. 0

硝基苯 72. 7 11. 7

异佛尔酮 78. 4 11. 5

2-硝基酚 75. 6 10. 1

2, 4-二氯酚 78. 8 14. 9

4 -氯 - 3-甲基酚 85. 9 4. 1

2, 4, 6-三氯酚 85. 3 7. 1

2, 4, 5-三氯酚 89. 2 7. 6

苊烯 85. 2 10. 4

二苯并呋喃 78. 6 7. 6

2, 6-二硝基甲苯 86. 5 2. 7

4-氯二苯醚 80. 4 8. 1

4, 6-二硝基 - 2-甲酚 78. 6 9. 9

4-溴二苯醚 80. 6 6. 0

菲 93. 3 2. 3

蒽 87. 0 2. 8

二正丁基酞酸酯 87. 6 5. 1

荧蒽 86. 5 0. 9

苯并&a∋蒽 91. 8 2. 3

屈 82. 8 4. 4

双 ( 2- 乙基己基 )酞酸酯 99. 2 5. 9

苯并&a∋芘 81. 0 3. 0

3 小结

采用二氯甲烷作为萃取剂,提取土壤半挥发性

有机物,超声萃取法的萃取效率和索氏提取法相

近,故可以用超声波萃取法取代索氏提取法提取土

壤中的半挥发性有机物。在分析效率上超声萃取

明显占有优势: 索氏萃取法需要 16 h进行一个样

品的提取, 超声萃取完成一个样品只需约 10 m in,

且超声萃取仪器占实验室空间小。所以,随着环境

监测批量萃取样品的分析检测增多,需要超声萃取

法满足其分析时效性,准确性的要求。超声波萃取

法还有许多试验要做,在发展前景上具有潜力。
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%简讯%

2008年二氧化碳排放量增 2%

据日本共同社报道, (自然科学)杂志网络版 18日刊载了日本国立环境研究所全球碳项目国际研究室发表的报告。报

告指出 2008年人类活动引起的二氧化碳排放量比 2007年增加了 2% , 平均每人排放量达 1. 3 t, 创下历史新高。

报告称来自能源的二氧化碳排放量比 1990年增加 41% ,接近政府间气候变化专门委员会 ( IPCC )做出的最坏预测。

每年排放的二氧化碳中,残存于大气中的比例平均为 45% , 其余被森林等吸收。但研究发现在过去 50年中,大气中的

二氧化碳产存量有所增加,原因可能是受二氧化碳排放量增加及全球变暖的影响,森林等的吸收量出现了下降。

该研究所首席研究员山形与志树指出: ∗虽然和此前的增长率相比并没有大的改变, 但若考虑到金融危机导致能源消

费下降这一因素, 就可以说是非常高的。+他还警告说, 尽管金融危机影响真正显现的 2009年二氧化碳排放量预计会大幅

减少, ∗但如果不努力减排, 随着经济复苏全球排放量会再次增加+。
摘自 www. jshb. gov. cn 2009- 11- 20
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