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[摘　 要]本文建立了 Ｓ－９１６ 快速溶剂萃取仪(Ｂｕｃｈｉ 瑞士)快速萃取－气相色谱－质谱仪(ＧＣ－ＭＳ)
联用测定土壤中 １５ 种多环芳烃(ＰＡＨｓ)含量的方法ꎮ 土壤样品经正己烷、丙酮快速溶剂萃取ꎬ除水

浓缩后ꎬ利用硅酸镁小柱进行净化ꎬ直接进 ＧＣ－ＭＳ 测定ꎮ 结果表明ꎬ在 ５􀆰 ０ １０００􀆰 ０ μｇ / Ｌ 浓度范

围内ꎬ１５ 种 ＰＡＨｓ 的相关系数均在 ０􀆰 ９９６ 以上ꎬＲＦ ＲＳＤ<１２％ꎬ加标回收率在 ８０％ １１７％之间ꎬ
１５ 种 ＰＡＨｓ 的最低检出限均低于 ０􀆰 ４０ μｇ􀅰ｋｇ－１􀆰 该方法灵敏、快速、准确可靠ꎬ完全满足实验室

对土壤中 ＰＡＨｓ 的检测要求ꎬ可为土壤中多环芳烃(ＰＡＨｓ)的污染情况提供快速检测依据ꎮ
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　 　 多环芳烃( Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ａｒｏｍａｔｉｃ ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓꎬ
简称 ＰＡＨｓ)ꎬ是一类由 ２ 个或以上苯环以稠环形

式相连的有机化合物ꎬ多苯环共轭体系使其化学

性质稳定ꎬ不易分解且具有很强的脂溶性ꎬ较难降

解ꎬ并 且 容 易 在 生 物 体 内 蓄 积 ( ＯＥＫＯ － ＴＥＸ
Ｓｔａｎｄａｒｄ １００:２０１３)ꎮ ＰＡＨｓ 具有致癌、致畸和致

突变的作用ꎬ对人类健康和生态环境具有巨大的

潜在危害ꎮ 目前ꎬ测定 ＰＡＨｓ 的文献报道较多ꎬ主
要检测对象有 ＰＭ２􀆰 ５(张艳等ꎬ２０１７ꎻ李建平等ꎬ
２０１７)、土壤(安长伟等ꎬ２０１７ꎻ钱薇等ꎬ２００７)、纺织

品(胡勇杰ꎬ２０１１ꎻ裴德君等ꎬ２０１６)、水 (秦玉荣

等ꎬ２０１６ꎻ项小燕ꎬ２０１７)等ꎬ前处理方法有振荡萃

取法(张小涛等ꎬ２０１７)、超声萃取法、微波萃取法

(王成云等ꎬ２０１３)、加速溶剂萃取法(张亚楠等ꎬ
２０１６)等ꎬ检测方法主要有气相色谱—质谱法(李
成等ꎬ２０１７ꎻ王志娟等 ２０１７)、高效液相色谱法(王
春蕾等ꎬ２０１６ꎻ饶竹等ꎬ２００７)以及气相色谱—质谱

联用法(刘艇飞等ꎬ２０１７ꎻ田福林等ꎬ２０１７)ꎮ
快速溶剂萃取仪( ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃ －

ｔｉｏｎꎬＡＳＥ)是用溶剂对固体、半固体的样品进行萃

取ꎬ原理是选择合适的溶剂ꎬ通过增加温度(通常

为 ４０℃ ２００℃) 和压力(通常为 １ ５００ ｐｓｉ ２
０００ ｐｓｉ)来提高萃取过程的效率ꎮ ＡＳＥ 可以用来

取代索氏提取、超声提取、微波萃取、手工摇振、沸
煮法和其他萃取方法ꎮ 采用 ＡＳＥ 法提取ꎬ可在短

时间内完成多种类样品目标物的自动快速提取ꎬ
大大简化了样品的处理过程ꎬ有利于成分复杂的

土壤中多环芳烃的测定ꎮ
本实验采用快速溶剂萃取法对土壤中 １５ 种

多环芳烃进行提取ꎬ然后采用硅酸镁小柱净化ꎬ无
水硫酸钠除水后使用 ＧＣ－ＭＳ 测定ꎬ通过保留时间

以及特征离子进行定性分析ꎬ内标法定量ꎮ 该方

法灵敏度高、准确度可靠ꎬ能满足土壤中 １５ 种多

环芳烃的测试要求ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

Ｓ－９１６ 快速溶剂萃取仪(Ｂｕｃｈｉ 瑞士)ꎻ７８９０Ｂ
－５９７７Ａ 气相色谱－质谱联用仪(Ａｇｉｌｅｎｔ 美国)ꎬ配
自动进样器ꎻ Ｒ３００ 旋转蒸发仪 ( Ｂｕｃｈｉ 瑞士)ꎻ

􀅰０１１􀅰



ＥＦＡＡ－ＤＣ－２４－ＲＴ 氮吹仪(上海安谱科学仪器有

限公司)ꎻ ＨＰ － ５ＭＳ ( ３０ ｍ × ０􀆰 ２５ ｍｍ ｉ􀆰 ｄ􀆰 ×
０􀆰 ２５ μｍ) 色 谱 柱 ( Ａｇｉｌｅｎｔꎬ 美 国 )ꎻ ＳＰＥ 小 柱

(Ｆｌｏｒｉｓｉｌ １􀆰 ０ ｇꎬ１０ ｍｌꎬＣＮＷ)ꎮ
１５ 种多环芳烃(见表 １)混合标准溶液(２ ０００

ｍｇ / ＬꎬＯ２Ｓｉꎬ 美 国 )ꎻ ５ 种 氘 代 多 环 芳 烃 混 标

(２ ０００ ｍｇ / ＬꎬＯ２Ｓｉꎬ美国)ꎻ荧蒽－Ｄ１０(１ ０００ ｍｇ /
Ｌꎻ美国 Ｏ２Ｓｉ)ꎻ正己烷(农残级ꎬ ＣＮＷ)ꎻ丙酮(农
残级ꎬＴＥＤＩＡꎬ美国)ꎻ二氯甲烷(农残级ꎬＣＮＷ)ꎻ
无水硫酸钠(上海国药化学试剂有限公司)ꎻ石英

砂(Ｂｕｃｈｉ 瑞士)ꎻ硅藻土(ＣＮＷ)ꎻ其中三种固体药

品均在 ４５０℃焙烤 ４ｈꎬ干燥器中存储备用ꎮ
表 １　 １５ 种多环芳烃混标及相关离子

Ｔａｂｌｅ １　 Ｍｉｘ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｉｏｎｓ ｏｆ １５ ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ａｒｏｍａｔｉｃ ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ ＣＡＳ Ｎｏ􀆰 Ｐｕｒｉｔｙ(％) Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｏｎ Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ｉｏｎ
ａｃｅｎａｐｈｔｈｅｎｅ ８３－３２－９ ９９ １５４ １５３􀆰 １５２
ａｃｅｎａｐｈｔｈｙｌｅｎｅ ２０８－９６－８ ９８ １５２ １５１􀆰 １５３

ａｎｔｈｒａｃｅｎｅ １２０－１２－７ ９９􀆰 ２ １７８ １７９􀆰 １７６
ｂｅｎｚｏ[ａ]ａｎｔｈｒａｃｅｎｅ ５６－５５－３ ９９ ２２８ ２２６􀆰 ２２９􀆰 １１４
ｂｅｎｚｏ[ｂ]ｆｌｕｏｒａｎｔｈｅｎｅ ２０５－９９－２ ９９􀆰 ９ ２５２ ２５３􀆰 ２５０
ｂｅｎｚｏ[ｋ]ｆｌｕｏｒａｎｔｈｅｎｅ ２０７－０８－９ ９９􀆰 ５ ２５２ ２５３􀆰 ２５０
ｂｅｎｚｏ[ｇｈｉ]ｐｙｒｅｎｅ １９１－２４－２ ９６ ２７６ ２７４
ｂｅｎｚｏ[ａ]ｐｙｒｅｎｅ ５０－３２－８ ９９􀆰 ５ ２５２ ２５３􀆰 ２５０

ｃｈｒｙｓｅｎｅ ２１８－０１－９ ９９􀆰 ９ ２２８ ２２６􀆰 ２２９􀆰 １１４
ｄｉｂｅｎｚ[ａꎬｈ]ａｎｔｈｒａｃｅｎｅ ５３－７０－３ ９９􀆰 ４ ２７８ ２７９

ｆｌｕｏｒａｎｔｈｅｎｅ ２０６－４４－０ ９９􀆰 ５ ２０２ ２００􀆰 ２０１􀆰 ２０３
ｆｌｕｏｒｅｎｅ ８６－７３－７ ９９􀆰 ８ １６６ １６５􀆰 １６７

Ｉｎｄｅｎｏ[１ꎬ２ꎬ３－ｃｄ]ｐｙｒｅｎｅ １９３－３９－５ ９９􀆰 ９ ２７６ ２７７
ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ ８５－０１－８ ９９􀆰 ５ １７８ １７９􀆰 １７６

ｐｙｒｅｎｅ １２９－００－０ ９７􀆰 ５ ２０２ ２００􀆰 ２０３􀆰 ２０１

１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 标准曲线溶液的配置

将 １５ 种多环芳烃混标溶液用正己烷稀释至

质量浓度为 ０􀆰 ００５ ｍｇ / Ｌ １􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ 的系列标准

溶液ꎬ加入相同浓度的荧蒽－Ｄ１０ 作为替代物ꎬ后
加入 ０􀆰 ２０ ｍｇ / Ｌ 的内标溶液ꎬ封存待用ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 样品处理

称取 １０􀆰 ００ ｇ 样品ꎬ用正己烷－丙酮(１ ∶１)经快

速溶剂萃取仪萃取后ꎬ取萃取浓缩至 ２ ｍＬꎬ再经过

硅酸镁小柱净化ꎬ用二氯甲烷—正己烷(１＋４)溶液

洗脱相关化学品ꎬ氮吹浓缩至约 １ ｍＬꎬ加入 ２００ ｎｇ
内标ꎬ定容到 １􀆰 ０ ｍＬꎬ用气相色谱－质谱仪检测ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 色谱—质谱条件

毛细管色谱柱:ＨＰ － ５ＭＳ(３０ ｍ× ０􀆰 ２５ ｍｍ×
０􀆰 ２５ μｍ)ꎻ进样口温度:２８０℃ꎻ 载气及规格:高纯

氮气≧ ９９􀆰 ９９９％ꎻ载气流速:１􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样量:
１􀆰 ０ μＬꎻ进样方式:不分流进样ꎻ柱温升温程序:
８０℃ 保持 ２􀆰 ０ ｍｉｎꎬ ２０℃ / ｍｉｎ 升至 １８０℃ꎬ保持

５ ｍｉｎꎬ１０℃ / ｍｉｎ 升至 ２９０℃ꎬ保持 ８ ｍｉｎꎮ 溶剂延

迟:５ ｍｉｎꎻ离子源类型:ＥＩꎻ离子源温度:２３０℃ꎻ检

测方式:选择性扫描(ＳＩＭ)模式ꎻ定量离子及定性

离子见表 １ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 实验条件的优化

２􀆰 １􀆰 １　 提取方法的比较

本次实验采用瑞士布琦 Ｓ－９１６ 快速溶剂萃取

仪ꎬ与索氏提取比较ꎬ该仪器具有六通道同时萃

取、耗时短、溶剂消耗量少、萃取率高等优点ꎻ这是

由于快速溶剂萃取采用高温、高压有利于目标物

的溶出ꎻ快速溶剂萃取仪密封性好ꎬ在前处理过程

中损失较少ꎬ从而间接提高了萃取效率ꎻ同时ꎬ布
琦 Ｓ－９１６ 快速溶剂萃取仪通过提取时间进行优

化ꎬ提取一批 ６ 个样品约 ３０ ｍｉｎꎬ在正常工作时间

内每天可以提取 １００ 余件土壤样品ꎬ因此ꎬ在批量

样品到达实验室ꎬ要求在有效期内提取时 Ｓ－９１６
与同类型的单通道快速溶剂萃取仪对比就能显得

更有优势ꎮ 此外ꎬ该仪器通过特有装置ꎬ六通道同

时萃取ꎬ均为独立系统ꎬ避免了样品的交叉污染ꎬ
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检测结果准确性得以保证ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 提取溶剂的选择

根据相似相溶原理ꎬ筛选了正己烷、正己烷:
丙酮(体积比 １ ∶１)、丙酮溶剂等三组溶剂的萃取

效果ꎮ 结果表明ꎬ正己烷:丙酮(体积比 １ ∶１)混合

溶剂提取效果最好ꎬ丙酮次之ꎬ正己烷提取效果较

差ꎮ 因此ꎬ实验选择正己烷:丙酮(体积比 １ ∶１)混
合溶剂作为提取溶剂ꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 萃取温度的选择

根据多环芳烃性质ꎬ本实验以正己烷:丙酮

(体积比 １ ∶１)混合溶剂作为提取溶剂ꎬ比较了不

同萃取温度(６０、８０、１００、１２０、１４０、１６０)对多环芳

烃萃取效率的影响ꎮ 结果表明ꎬ当萃取温度为

１００℃时ꎬ萃取效果最佳ꎬ样品回收率最高ꎮ 所以

本实验故确定萃取温度为 １００℃ꎮ
２􀆰 １􀆰 ４　 硅酸镁小柱净化洗脱剂的筛选

许鹏军等曾做过关于多环芳烃洗脱剂选择的

研究(许鹏军等ꎬ２０１２)ꎬ本实验根据多环芳烃的结

构性质ꎬ筛选了正己烷:二氯甲烷(体积比 １ ∶１)ꎻ

正己烷:二氯甲烷(体积比９ ∶ １)ꎻ正己烷:二氯甲

烷(体积比 ４ ∶１)等三组溶剂的洗脱效果ꎮ 实验结

果表明ꎬ正己烷:二氯甲烷(体积比 １ ∶１)作为洗脱

剂时ꎬ极性过大ꎬ进入气相色谱－质谱分析时ꎬ干扰

较多ꎻ正己烷:二氯甲烷(体积比９ ∶ １)ꎻ作为洗脱

剂时ꎬ替代物荧蒽－Ｄ１０ 所得回收率偏低ꎻ经综合

比对ꎬ本实验选择正己烷:二氯甲烷(体积比 ４ ∶１)
混合溶剂作为净化洗脱剂ꎮ

２􀆰 ２　 方法的平均响应因子、检出限、
准确度及精密度

２􀆰 ２􀆰 １　 方法的平均响应因子、检出限

配 制 ５􀆰 ０、 １０􀆰 ０、 ２５􀆰 ０、 ５０􀆰 ０、 １２５􀆰 ０、 ２５０􀆰 ０、
５００􀆰 ０、１ ０００􀆰 ０ μｇ / Ｌ / ８ 个质量浓度点的 ＰＡＨｓ 标准

系列溶液ꎮ 以目标化合物浓度和内标化合物浓度

比值为横坐标ꎬ以目标化合物定量离子响应值和内

标化合物定量离子响应值的比值与内标化合物质

量浓度的乘积为纵坐标ꎬ绘制校准曲线ꎮ 各目标化

合物标准曲线及 ＲＦ ＲＳＤ 的相关系数见表 ２ꎮ
表 ２　 多环芳烃类化合物标准曲线及检出限、精密度

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅꎬ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ａｒｏｍａｔｉｃ ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ

化合物 标准曲线 ＲＦ ＲＳＤ％ 检出限(μｇ / ｋｇ) 精密度 回收率％
苊烯 ｙ ＝ ２􀆰 １２７ ５４９ｘ ２􀆰 ６２４ １ ０􀆰 ０２ ２􀆰 １７ ８０ ８９
苊 ｙ ＝ １􀆰 ４１５ ３５８ｘ ２􀆰 ７０３ ５ ０􀆰 ０３ １􀆰 ７１ ８８ ９８
芴 ｙ＝ ０􀆰 ９２７ ４５７ｘ ２􀆰 ７３９ ９ ０􀆰 ０２ １􀆰 ６４ ８１ ９４
菲 ｙ＝ １􀆰 ４２８ ７２３ｘ ２􀆰 ０２３ ６ ０􀆰 ０４ １􀆰 ２８ ９８ １１５
蒽 ｙ＝ １􀆰 ４５４ ７０ｘ ３􀆰 ４３２ ３ ０􀆰 ０５ ３􀆰 １５ ８１ ９８

荧蒽－Ｄ１０ ｙ＝ １􀆰 １０４ ７８０ｘ ３􀆰 ５４９ ７ －－ ３􀆰 ７８ ８２ ０１
荧蒽 ｙ＝ １􀆰 ２９４ ６２５ｘ ４􀆰 ７６４ ５ ０􀆰 ０５ ２􀆰 ５５ ９０ ９６
芘 ｙ＝ １􀆰 ２６４ ２４１ｘ ４􀆰 ２２１ ０ ０􀆰 ０２ １􀆰 ６９ １０３ １１５

苯并[ａ]蒽 ｙ＝ １􀆰 １１５ ５３７ｘ ４􀆰 ７６０ ８ ０􀆰 ０４ ２􀆰 ３９ ９２ １１７
ｙ＝ １􀆰 ６６４ ８５０ｘ ２􀆰 ６５９ ９ ０􀆰 ０５ １􀆰 ９７ ８８ １０２

苯并[ｂ]荧蒽 ｙ＝ ０􀆰 ８２０ １６１ｘ ５􀆰 ６０５ ９ ０􀆰 ０３ ２􀆰 ２５ １００ １１６
苯并[ｋ]荧蒽 ｙ＝ １􀆰 ４７２ ３１３ｘ ４􀆰 ６４６ ９ ０􀆰 １０ １􀆰 ２３ ８３ ９５
苯并[ａ]芘 ｙ＝ ０􀆰 ７８３ ２６０ｘ ５􀆰 ３５８ ５ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ６８ ９７ １０８

茚并[１ꎬ２ꎬ３－ｃｄ] 芘 ｙ＝ ０􀆰 ６７６ ３５４ｘ ８􀆰 ０６８ ３ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ９１ ８８ ９８
二苯并[ａꎬｈ]蒽 ｙ＝ ０􀆰 ７８８ ６７１ｘ ７􀆰 ７０４ １ ０􀆰 ０８ １􀆰 １３ ８５ ９４
茚并[ｇꎬｈꎬｉ] 苝 ｙ＝ １􀆰 ４１５ １６５ｘ ８􀆰 ７５７ １ ０􀆰 ０６ １􀆰 ３８ ８０ ８６

２􀆰 ２􀆰 ２　 方法的准确度和精密度

分别选空白石英砂进行 ２􀆰 ０、５０􀆰 ０ μｇ / ｋｇ ２
个水平的加标回收率和 １０ μｇ / ｋｇ 精密度的实

验ꎬ水平平行测量 ６ 次ꎮ 结果表明ꎬ１５ 种 ＰＡＨｓ
的平均加标回收率为 ８０％ １１７％ ꎬ相对偏差为

０􀆰 ３８ ３􀆰 ７８ꎬ方法准确度和精密度良好ꎬ结果见

表 ２ꎮ

２􀆰 ２􀆰 ３　 实际样品分析

采用本方法对不同地区七个点位的土壤样品

进行检测ꎬ１５ 种 ＰＡＨｓ 均有检出ꎬ结果见表 ３ꎮ 样

品目标物含量在 ０􀆰 ２ μｇ / ｋｇ ６５􀆰 ５ μｇ / ｋｇ 之间ꎬ
加入替代物荧蒽－Ｄ１０ 质量浓度为 １００ ｎｇꎬ所有样

品中荧蒽－Ｄ１０ 的回收率在 ８２％ ９３％之间ꎮ 图 １
为样品总离子流色谱图ꎮ
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图 １　 土壤样品中 １５ 种 ＰＡＨｓＴＩＣ图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｉｍａｇｅ ｏｆ １５ ＰＡＨｓＴＩＣ ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ
１—萘－Ｄ８(５􀆰 ８１０ ｍｉｎ)(内标)ꎻ２—苊烯(７􀆰 ９７１ ｍｉｎ)ꎻ３—苊－ｄ１０(８􀆰 ２２９ ｍｉｎ) (内标)ꎻ４—苊(８􀆰 ２７７ ｍｉｎ)ꎻ５—芴(９􀆰 ３０７ ｍｉｎ)ꎻ６—菲－Ｄ１０

(１２􀆰 ３８１ ｍｉｎ)(内标)ꎻ７—菲(１２􀆰 ４６８ ｍｉｎ)ꎻ８—蒽(１２􀆰 ６５２ ｍｉｎ)ꎻ９—荧蒽－Ｄ１０(１６􀆰 ７０１ ｍｉｎ) (替代物)ꎻ１０—荧蒽(１６􀆰 ７４９ ｍｉｎ)ꎻ１１—芘

(１７􀆰 ４０５ ｍｉｎ)ꎻ１２—苯并(ａ)蒽(２０􀆰 ８２０ ｍｉｎ)ꎻ１３— －Ｄ１２(２０􀆰 ８５８ ｍｉｎ) (内标)ꎻ１４— (２０􀆰 ９２３ ｍｉｎ)ꎻ１５—苯并( ｂ)荧蒽(２３􀆰 ４２４ ｍｉｎ)ꎻ
１６—苯并(ｋ)荧蒽(２３􀆰 ４８３ ｍｉｎ)ꎻ１７—苯并(ａ)芘(２４􀆰 １９７ ｍｉｎ)ꎻ１８—苝－Ｄ１２(２４􀆰 ３４８ ｍｉｎ) (内标)ꎻ１９—茚并(１２３－ｃｄ)芘(２７􀆰 ６４４ ｍｉｎ)ꎻ
２０—二苯并(ａꎬｈ)蒽(２７􀆰 ７９０ ｍｉｎ)ꎻ２１—苯并(ｇꎬｈꎬｉ)苝(２８􀆰 ５８８ ｍｉｎ)

表 ３　 土壤样品检测结果(ｍｇ / ｋｇ)
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ (ｍｇ / ｋｇ)

化合物 点位 １ 点位 ２ 点位 ３ 点位 ４ 点位 ５ 点位 ６ 点位 ７
苊烯 ０􀆰 ００１ １ ０􀆰 ０００３ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ０００ ５ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ０００ ４
苊 ０􀆰 ００１ ５ ０􀆰 ０００７ ０􀆰 ０００ ３ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ０００ ６ ０􀆰 ０００ ６ ０􀆰 ０００ ６
芴 ０􀆰 ０１１ ８ ０􀆰 ００１５ ０􀆰 ００１ ２ ０􀆰 ００２ ６ ０􀆰 ０００ ９ ０􀆰 ００６ ６ ０􀆰 ００２ ８
菲 ０􀆰 ０６５ ５ ０􀆰 ０１０７ ０􀆰 ００６ ０ ０􀆰 ０２２ ５ ０􀆰 ００４ ５ ０􀆰 ０３７ ７ ０􀆰 ０２０ ２
蒽 ０􀆰 ００１ ８ ０􀆰 ０００７ ０􀆰 ０００ ３ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ００１ ５ ０􀆰 ０００ ７

荧蒽 ０􀆰 ０２３ ０ ０􀆰 ０１３８ ０􀆰 ００５ ０ ０􀆰 ０１８ １ ０􀆰 ００５ ３ ０􀆰 ０１９ ０ ０􀆰 ０１７ ６
芘 ０􀆰 ０１５ ５ ０􀆰 ００６９ ０􀆰 ００３ ５ ０􀆰 ００９ ８ ０􀆰 ００２ ８ ０􀆰 ０１３ ８ ０􀆰 ００９ ３

苯并[ａ]蒽 ０􀆰 ００６ ９ ０􀆰 ００２２ ０􀆰 ００１ ９ ０􀆰 ００４ １ ０􀆰 ００１ １ ０􀆰 ００８ ４ ０􀆰 ００３ ３
０􀆰 ０４４ １ ０􀆰 ０１８ ６ ０􀆰 ０１１ ６ ０􀆰 ０３０ １ ０􀆰 ０１０ ４ ０􀆰 ０５２ ０ ０􀆰 ０３０ ５

苯并[ｂ]荧蒽 ０􀆰 ０２７ １ ０􀆰 ０２１０ ０􀆰 ０１３ ４ ０􀆰 ０２７ ３ ０􀆰 ０１０ ６ ０􀆰 ０５０ ５ ０􀆰 ０３５ ０
苯并[ｋ]荧蒽 ０􀆰 ０１３ ５ ０􀆰 ００９１ ０􀆰 ００５ ２ ０􀆰 ０１０ ８ ０􀆰 ００４ ２ ０􀆰 ０２２ ７ ０􀆰 ０１２ ４
苯并[ａ]芘 ０􀆰 ０１０ ７ ０􀆰 ００２６ ０􀆰 ００３ ０ ０􀆰 ００６ ８ ０􀆰 ００１ ５ ０􀆰 ００９ ９ ０􀆰 ００６ ０

茚并[１ꎬ２ꎬ３－ｃｄ] 芘 ０􀆰 ００９ ３ ０􀆰 ００８ ０ ０􀆰 ００７ ７ ０􀆰 ０１１ ９ ０􀆰 ００３ ６ ０􀆰 ０３０ ４ ０􀆰 ０１２ ２
二苯并[ａꎬｈ]蒽 ０􀆰 ００３ ４ ０􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ００１ ６ ０􀆰 ００２ ４ ０􀆰 ０００ ７ ０􀆰 ００２ ６ ０􀆰 ００２ ７
茚并[ｇꎬｈꎬｉ] 苝 ０􀆰 ０１２ ３ ０􀆰 ００５ ２ ０􀆰 ００５ ０ ０􀆰 ００９ ５ ０􀆰 ００２ ６ ０􀆰 ０２４ ０ ０􀆰 ００９ ８

荧蒽－Ｄ１０(替代物％) ８２ ８４ ９５ ９１ ８６ ９３ ９２

３　 结论

本文建立了基于布琦 Ｓ－９１６ 快速溶剂萃取

ＧＣ－ＭＳ 测定土壤中 ＰＡＨｓ 的方法ꎬ经验证该方法

定性定量准确、回收率高、灵敏度高、重复性好ꎬ在
实际应用上相比其他方法具有明显的优势ꎮ

(１)该方法的前处理过程基本实现了全自动

化操作ꎬ操作简便ꎬ避免了实验人员接触有毒试

剂ꎬ快速溶剂萃取提高了土壤样品的回收率ꎬ增加

了测量值的可信度ꎮ
(２)优化了净化过程中的洗脱剂类型和比例ꎬ

减少了土壤中其他杂质的干扰ꎮ
(３)回收率高、准确度高、重复性好ꎮ 实验结

果表明ꎬ１５ 种 ＰＡＨｓ 的加标回收率的平均值在

８０％ １１７％之间ꎬ６ 次测定结果的相对标准偏差

在 ０􀆰 ３８％ ３􀆰 ７８％之间ꎮ
(４)对实际土壤样品进行了检测ꎬ替代物回收

率在 ８２％ ９３％之间ꎬ证实了本方法比较适用于

土壤中多环芳烃的检测ꎮ

􀅰３１１􀅰第 １ 期　 　 　 　 　 　 　 邓昭祥ꎬ等:快速溶剂萃取(Ｓ－９１６) / ＧＣ－ＭＳ 法测定土壤中 １５ 种多环芳烃



(５)在全国土壤污染状况详查有机检测项目

中ꎬ贵州省多环芳烃样品共 ７０００ 余件ꎬ应用布琦 Ｓ
－９１６ 快速溶剂萃取仪提取全部样品ꎬ通过 ＧＣ－
ＭＳ 数据分析结果上报ꎬ合格率达 ９９％以上ꎮ
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谱法同时测定纸质食品接触材料中 １８ 种多环芳烃[ Ｊ] 􀆰 分析

测试学报ꎬ３２(１２):１４５３－１４５９􀆰
王志娟ꎬ王婉ꎬ李海玉ꎬ等 􀆰 ２０１７􀆰 气相色谱－串联质谱法测定家用

豆浆机中 １８ 种多环芳烃迁移量[Ｊ]􀆰 理化检验－化学分册ꎬ５３
(１０):１１４０－１１４５􀆰

许鹏军ꎬ张烃ꎬ任玥ꎬ等 􀆰 ２０１２􀆰 ＡＳＥ－ＳＰＥ / ＧＣ－ＭＳ 测定土壤中 １６
种 ＰＡＨｓ 质量控制研究[ Ｊ] 􀆰 分析测试学报ꎬ３１ ( ９):１１２６
－１１３１􀆰

项小燕ꎬ林锡煌ꎬ何立芳ꎬ等 􀆰 ２０１７􀆰 花生壳活性炭固相萃取 / 超高

效液相色谱法测定河水中的 １８ 种多环芳烃[Ｊ]􀆰 分析测试学

报ꎬ３６(１):９６－１００􀆰
张小涛ꎬ张丽ꎬ阮艺斌ꎬ等 􀆰 ２０１７􀆰 气相色谱－串联质谱法同时测定

卷烟滤嘴中 １５ 种多环芳烃[Ｊ]􀆰 色谱ꎬ３５(１０):１１０５－１１１０􀆰
张艳ꎬ冯翠霞ꎬ陈剑刚 􀆰 ２０１７􀆰 超高效液相色谱法测定大气 ＰＭ２􀆰 ５

中 １６ 种多环芳烃[Ｊ]􀆰 环境与职业医学ꎬ３４(９):８３６－８３９􀆰
张亚楠ꎬ杨兴伦ꎬ卞永荣ꎬ等 􀆰 ２０１６􀆰 加速溶剂－固相萃取－高效液

相色谱法测定土壤及蚯蚓样品中多环芳烃[Ｊ]􀆰 分析化学ꎬ４４
(１０):１５１４－１５２０􀆰

ＯＥＫＯ－ＴＥＸ Ｓｔａｎｄａｒｄ １００:２０１３􀆰 Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ ｆｏｒ Ｒｅｓｅ－

ａｒｃｈ ａｎｄ Ｔｅｓｔｉｎｇ ｉｎ ｔｈｅ Ｆｉｅｌｄ ｏｆ Ｔｅｘｔｉｌｅ Ｅｃｏｌｏｇｙ􀆰

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １５ Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ Ａｒｏｍａｔｉｃ Ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ ｉｎ Ｓｏｉｌ ｂｙ
Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ Ｓｏｌｖｅｎｔ Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ (Ｓ－９１６) / ＧＣ－ＭＳ

ＤＥＮＧ Ｚｈａｏ－ｘｉａｎｇꎬＹＡＮＧ ＪｉａｎꎬＤＵ Ｚｕｏ－ｌｉｎｇꎬＺＨＡＮＧ Ａｎ－ｆｅｎｇꎬＤＥＮＧ Ｙｕｎ－ｊｉａｎｇ

( Ｇｕｉｚｈｏｕ Ｃｅｎｔｒａｌ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｏｆ Ｇｅｏｌｏｇｙ ａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ ＲｅｓｏｕｒｃｅｓꎬＧｕｉｙａｎｇ ５５００１８ꎬＧｕｉｚｈｏｕꎬＣｈｉｎａ)

[Ａｂｓｔｒａｃｔ]　 Ａｎ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １５ ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ａｒｏｍａｔｉｃ ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ (ＰＡＨｓ) ｉｎ
ｓｏｉｌ ｂｙ ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ(Ｂｕｃｈｉ Ｓｗｉｔｚｅｒｌａｎｄ) ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
(ＧＣ－ＭＳ) ｗａｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ. Ｔｈｅ ｓｏｉｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｑｕｉｃｋｌｙ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｂｙ ｎ － ｈｅｘａｎｅ ａｎｄ ａｃｅｔｏｎｅꎬ ａｎｄ ｔｈｅｎ
ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ｍａｇｎｅｓｉｕｍ ｓｉｌｉｃａｔｅ ｃｏｌｕｍｎ. ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｄｉｒｅｃｔｌｙ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ ＧＣ－ＭＳ ａｆｔｅｒ ｄｅｗａｔｅｒ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ
ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｏｆ １５ ＰＡＨｓ ｗｅｒｅ ａｂｏｖｅ ０.９９６ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ５ １ ０００ μｇ􀅰Ｌ－１ꎬ ＲＦ
ＲＳＤ<１２％ꎬｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｓｐｉｋｅｄ ｓｔａｎｄａｒｄｓ ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ８０％ ｔｏ １１７％ꎬ ａｎｄ ｔｈｅ ｍｉｎｉｍｕｍ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ
１５ ＰＡＨｓ ｗｅｒｅ ａｌｌ ｂｅｌｏｗ ０.４０ μｇ􀅰ｋｇ－１ . Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｆａｓｔꎬ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｔｅꎬ ａｎｄ ｆｕｌｌｙ ｍｅｅｔｓ ｔｈｅ ｄａｉｌｙ ｒｅ￣
ｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ＰＡＨｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｉｌꎬ ａｎｄ ｃａｎ ｐｒｏｖｉｄｅ ａ ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｓｏｉｌ ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓ.
[Ｋｅｙ Ｗｏｒｄｓ]　 Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎꎻ ＧＣ－ＭＳꎻ Ｓｏｉｌꎻ Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ａｒｏｍａｔｉｃ ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ

􀅰４１１􀅰 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 贵　 州　 地　 质 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ２０２０ 年 ３７ 卷　 　


