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􀦛􀦛分析与测试

编者按:本栏目由安徽检验检测学会组稿ꎬ共收录 ４ 篇文章ꎬ分析测试是获取物质组成、结
构与含量信息的核心手段ꎬ广泛服务于食品安全、环境治理、中药材质量控制等场景ꎬ是保障公

共健康、支撑科学监管、推动产业提质的重要技术支撑ꎮ
本专栏聚焦食品安全、环境监测与中药材品质快速鉴别等关键领域ꎬ系统展示分析测试技

术在民生保障与质量管控中的创新应用ꎮ 既关注区域食品与环境安全的现实问题ꎬ也探索新

型材料与光谱快速检测方法的前沿应用ꎬ为农产品安全监管、水环境污染物精准测定、药材快

速鉴别提供科学依据与技术参考ꎮ

磁性复合材料的制备及其在水中多氯联苯测定中的应用

王福德１ꎬ张文舒∗２

(１.山东省沂水县检验检测中心ꎬ山东 临沂　 ２７６４００ꎻ２.合肥综合性科学中心环境研究院ꎬ安徽 合肥　 ２３１２９９)

　 　 收稿日期:２０２６￣０１￣２３ꎻ修回日期:２０２６￣０３￣１４ꎻ接受日期:２０２６￣０３￣１８
作者简介:王福德(１９７４￣)ꎬ男ꎬ山东临沂人ꎬ学士ꎬ高级工程师ꎬ主要研究方向为产品质量检验检测ꎮ
通讯作者:张文舒ꎬＥ￣ｍａｉｌ:１５６５６０７８８２６＠ １６３.ｃｏｍꎮ

摘要:通过将聚多巴胺(ＰＤＡ)包覆在磁性材料表面合成磁性复合材料 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ ＠ ＰＤＡꎬ建立了一种磁固相萃取

(ＭＳＰＥ)￣气质联用快速测定水中 １８ 种多氯联苯(ＰＣＢｓ)的方法ꎮ 称取 ０􀆰 ０５ ｇ ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 萃取剂ꎬ加入 １５􀆰 ０ ｍＬ
样品中(已调节样品 ｐＨ ３􀆰 ０)ꎬ加入 １􀆰 ０ μＬ 替代物标液ꎬ涡旋提取 １􀆰 ５ ｍｉｎꎬ磁铁分离后倾出溶液ꎬ加入 １􀆰 ０ ｍＬ Ｖ(二氯甲

烷) ∶Ｖ(丙酮)＝ １ ∶１混合溶液ꎬ涡旋解吸 ２ ｍｉｎꎬ磁铁分离后将溶液装入色谱小瓶中ꎬ至气质联用仪(ＧＣＭＳ)进行测定ꎮ 方

法学验证结果:１８ 种 ＰＣＢｓ 的方法检出限为 ３０ ~ １００ ｎｇ / Ｌꎬ相关系数 ｒ≥０􀆰 ９９９５ꎻ对实际废水样品进行两个质量浓度

(３􀆰 ３３、１３􀆰 ３ μｇ / Ｌ)的加标分析ꎬ加标回收率范围分别为 ９１􀆰 ８％ ~ １０５％和 ９２􀆰 ８％ ~ １０５％ꎬ相对标准偏差范围分别为

１􀆰 ７％~４􀆰 ４％和 １􀆰 ６％~３􀆰 ９％(ｎ＝ ６)ꎻ磁性复合材料重复萃取 ６ 次后ꎬ目标物回收率 ９３􀆰 １％ ~ １０３％ꎮ 该方法操作简单、快
速、准确、可循环ꎬ可应用于水中 １８ 种 ＰＣＢｓ 的测定ꎮ
关键词:多氯联苯ꎻ气质联用仪ꎻ磁固相萃取ꎻ废水ꎻ聚多巴胺
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ｗｉｔｈ ｐｏｌｙｄｏｐａｍｉｎｅ (ＰＤＡ). Ａ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １８ ＰＣＢｓ ｉｎ ｗａｔｅｒ ｕｓｉｎｇ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｓｏｌｉｄ￣ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ￣ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ (ＭＳＰＥ￣ＧＣ￣ＭＳ) ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ.ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ (０􀆰 ０５ ｇ)
ｗａｓ ａｄｄｅｄ ｔｏ ｗａｔｅｒ (１５ ｍＬꎻｔｈｅ ｐＨ ｏｆ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ａｄｊｕｓｔｅｄ ｔｏ ３􀆰 ０)ꎬａｎｄ ａ ｓｕｒｒｏｇａｔｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ (１􀆰 ０ μＬ) ｗａｓ ａｄｄｅｄ.
Ｔｈｅ ｍｉｘｔｕｒｅ ｗａｓ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｂｙ ｖｏｒｔｅｘｉｎｇ ｆｏｒ １􀆰 ５ ｍｉｎꎬｓｅｐａｒａｔｅｄ ｗｉｔｈ ａ ｍａｇｎｅｔꎬａｎｄ ｔｈｅ ｓｕｐｅｒｎａｔａｎｔ ｗａｓ ｄｅｃａｎｔｅｄ.Ｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｌｙꎬ
１􀆰 ０ ｍＬ ｏｆ Ｖ(ｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ) ∶Ｖ(ａｃｅｔｏｎｅ)＝ １ ∶１ ｗａｓ ａｄｄｅｄꎬｆｏｌｌｏｗｅｄ ｂｙ ｖｏｒｔｅｘ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｆｏｒ ２ ｍｉｎ ａｎｄ ａ ｓｅｃｏｎｄ ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ
ｗｉｔｈ ａ ｍａｇｎｅｔ.Ｔｈｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ ｔｒａｎｓｆｅｒｒｅｄ ｔｏ ａ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｖｉａｌ ａｎｄ ｉｎｊｅｃｔｅｄ ｉｎｔｏ ａ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ￣ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ ｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ.Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｗｅｒｅ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓ:ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔｓ (ＭＤＬｓ) ｆｏｒ ｔｈｅ １８ ＰＣＢｓ ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ３０
ｔｏ １００ ｎｇ / Ｌꎬｗｉｔｈ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ( ｒ)≥０􀆰 ９９９５.Ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｏｎ ａｃｔｕａｌ ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ ｓａｍｐｌｅｓ ａｔ ｔｗｏ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ (３􀆰 ３３ ａｎｄ １３􀆰 ３ μｇ / Ｌ).Ｔｈｅ ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ９１􀆰 ８％ ｔｏ １０５％ ａｎｄ ９２􀆰 ８％ ｔｏ １０５％ꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙꎬ
ｗｉｔｈ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ (ＲＳＤｓ) ｏｆ １􀆰 ７％ ~ ４􀆰 ４％ ａｎｄ １􀆰 ６％ ~ ３􀆰 ９％ (ｎ ＝ ６).Ａｆｔｅｒ ｓｉｘ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ
ｍａｇｎｅｔｉｃ ｃｏｍｐｏｓｉｔｅ ｍａｔｅｒｉａｌꎬｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ｔａｒｇｅｔ ａｎａｌｙｔｅｓ ｒｅｍａｉｎｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ９３􀆰 １％~１０３％.Ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅꎬ
ｒａｐｉｄꎬａｃｃｕｒａｔｅꎬｒｅｃｙｃｌａｂｌｅꎬａｎｄ ｃａｎ ｂｅ ａｐｐｌｉｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １８ ＰＣＢｓ ｉｎ ｗａｔｅｒ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ:ＰＣＢｓꎻＧＣＭＳꎻＭＳＰＥꎻｗａｓｔｅｗａｔｅｒꎻＰＤＡ
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　 　 多氯联苯(ＰＣＢｓ)是一种由联苯衍生出的氯

代化合物ꎬ根据氯原子在苯环上的数量和取代位

置的不同ꎬＰＣＢｓ 理论上可形成 ２０９ 种异构体[１ꎬ２]ꎮ
ＰＣＢｓ 是非极性化合物ꎬ属于半挥发性有机物

(ＳＶＯＣｓ)中的一类ꎬ沸点在 ３５０ ℃左右ꎬ在自然条

件下很难降解ꎬ具有很高的热稳定性和阻燃性[１ꎬ３]ꎮ
ＰＣＢｓ 还具有高毒性、亲脂性、高稳定性和难

降解性等特点ꎬ亲脂性会导致其在环境中逐渐累

积ꎬ并通过食物链在生物体内富集[４ꎬ５]ꎻ而其独特

的分子结构使其难以通过代谢从人体内排出ꎬ从
而对人体的神经系统、免疫系统和生殖系统等产

生严重影响[６ꎬ７]ꎮ
由于 ＰＣＢｓ 的种类繁多ꎬ在不同的基体中有

很大差别ꎬ对其提取和检测造成较大困难ꎬ因此选

择合适的预处理方法是准确检测水中 ＰＣＢｓ 的关

键[８]ꎮ 目前常用的预处理技术为液液萃取、固相

萃取、固相微萃取等ꎬ但这些技术大多具有试剂消

耗量大、费时费力、耗材昂贵、易造成二次污染等

缺点[９￣１１]ꎮ 磁固相萃取法由于其易分离、可循环、
处理时间短等优点ꎬ成为目前研究较为广泛的预

处理技术之一ꎮ 张庆珍等[１２] 合成了磁性多孔碳

＠ β￣环糊精 /环氧氯丙烷共聚物(ＭＰＣ＠ β￣ＣＤＥＰ)
复合材料ꎬ并研究了该材料对 ８ 种多氯联苯

(ＰＣＢｓ)的吸附性能ꎮ
聚多巴胺(ＰＤＡ)是一种具有良好吸附性能

的功能材料[１３]ꎮ ＰＤＡ 不仅具有丰富的氨基、儿茶

酚等官能团ꎬ还具有很强的黏附性ꎬ可以通过静电

作用或 π￣π 作用捕获有机污染物[１４]ꎮ
本文通过将聚多巴胺包覆在磁性材料表面合

成 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡꎬ将其作为 ＭＳＰＥ 的萃取

剂应用于水中 １８ 种 ＰＣＢｓ 的分析测试ꎮ 研究了

磁性复合材料投加量、ｐＨ、解吸溶剂、提取时间等

因素对萃取效率的影响ꎬ确定了最佳实验条件ꎬ并
对其应用于水中 ＰＣＢｓ 的测定进行了方法验证ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １ 　 主要仪器与试剂

８８６０ＧＣ￣５９７７Ｂ 型气质联用仪(美国安捷伦科

技有限公司)ꎻＭＥ１０４Ｔ 型分析天平(上海标卓科

学仪器有限公司)ꎻＶＭ￣Ｍ１ 型迷你涡旋混匀器(上
海泰坦科技股份有限公司)ꎻＤＦ￣１０１Ｓ 型恒温水浴

锅(上海力辰仪器科技有限公司)ꎻＸＬ￣６Ａ 型马弗

炉(杭州卓驰仪器有限公司)ꎻＢｒｕｋｅｒ Ｄ８ Ａｄｖａｎｃｅ
型 Ｘ 射线衍射仪(德国布鲁克公司)ꎻＮｉｃｏｌｅｔ ６７００

型傅里叶红外显微成像仪(美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｎｉｃｏｌｅｔ
公司)ꎻＡｕｔｏｓｏｒｂ￣ｉＱ 型全自动比表面及孔隙度分

析仪(美国康塔仪器公司)ꎮ
二氯甲烷(ＤＣＭꎬ色谱纯)、正己烷(色谱纯)、

丙酮(色谱纯)、三羟甲基氨基甲烷(９８％)、盐酸

多巴胺(９８％)(上海沃凯生物科技有限公司)ꎻ氢
氧化钠(优级纯)、盐酸(优级纯)、无水乙醇(优级

纯)、硝酸铁(分析纯)、硝酸镍(分析纯)、硝酸铜

(分析纯)、柠檬酸(分析纯)、正硅酸乙酯(分析

纯)、氨水(分析纯)(国药集团化学试剂有限公司)ꎮ
正己烷中 １８ 种 ＰＣＢｓ 标准溶液(质量浓度为

１００ ｍｇ / Ｌꎬ编号为 ８００１０ａ)、正己烷中 ２ 种替代物

(ＰＣＢ２８￣ｄ４、ＰＣＢ１１４￣ｄ４ꎬ质量浓度为 １００ ｍｇ / Ｌꎬ
编号为 ８０６５３ｂ)(坛墨质检科技股份有限公司)ꎮ
１􀆰 ２ 　 材料制备

１􀆰 ２􀆰 １ 　 磁性材料 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 的制备

采用溶胶￣凝胶法合成ꎮ 溶液 １:称取 ２４􀆰 ２４ ｇ
硝酸铁和 ８􀆰 ７３ ｇ 硝酸镍溶于 ２４０ ｍＬ 无水乙醇

中ꎮ 溶液 ２:称取 １５􀆰 ９１ ｇ 柠檬酸、２８􀆰 ０８ ｇ 正硅酸

乙酯(ＴＥＯＳ)加入 ２００ ｍＬ 去离子水ꎬ超声溶解得

到透明溶液ꎮ
边搅拌边将溶液 ２ 缓慢加入到溶液 １ 中ꎬ滴

加氨水调节溶液 ｐＨ ５ 左右ꎮ 将溶液放入数显恒

温水浴锅中ꎬ于 ７０ ℃ 水浴加热并搅拌至凝胶状

态ꎮ 取出后置于 ７０ ℃ 真空干燥箱中真空干燥

１０ ｈꎮ 将该固体简单研磨后放入瓷坩埚中ꎬ于马

弗炉中 ８５０ ℃煅烧 ２ ｈꎬ得到磁性材料为 ＮｉＦｅ２Ｏ４ /
ＳｉＯ２ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２ 　 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 的制备

称取 ０􀆰 １８ ｇ 三羟甲基氨基甲烷 ( Ｔｒｉｓ) 和

０􀆰 ６０ ｇ 盐酸多巴胺于 １０００ ｍＬ 烧杯中ꎬ 加入

７５０ ｍＬ 蒸馏水ꎬ搅拌溶解ꎮ 称取 ５􀆰 ００ ｇ 磁性材料

ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 加入溶液中ꎬ超声混匀 ３０ ｍｉｎꎬ常温

下 ４００ ｒ / ｍｉｎ 搅拌 １０ ｈꎮ 分离用甲醇清洗数次ꎬ

ａ.ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ꎻｂ.ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ

图 １　 磁性材料

Ｆｉｇ.１　 Ｍａｇｎｅｔｉｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

５５
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于 ８０ ℃真空干燥 ６ ｈꎬ最终得到黑色磁性复合材

料———ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡꎮ
１􀆰 ３ 　 仪器条件

气相部分:色谱柱:ＨＰ￣５ＭＳ(３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ×
０􀆰 ２５ μｍ)ꎻ进样口温度:２７０ ℃ꎻ进样方式:不分

流进样ꎻ柱温:１２０ ℃保持 １ ｍｉｎꎬ以 ２０ ℃ / ｍｉｎ 升

至 １８０ ℃ꎬ再以 ５ ℃ / ｍｉｎ 升至 ２８０ ℃ 并保持

１ ｍｉｎꎻ柱流量:１􀆰 ２ ｍＬ / ｍｉｎꎮ
质谱部分:传输线温度:２７０ ℃ꎻ离子源温度:

２３０ ℃ꎻ四级杆温度:１５０ ℃ꎻ采集模式:ＳＩＭ 模式ꎬ
特征离子见表 ２ꎻ溶剂延迟时间:５ ｍｉｎꎮ

图 ２ 为 １８ 种 ＰＣＢｓ 和 ２ 种替代物的总离子流

色谱图ꎮ

１、２.ＰＣＢ２８￣ｄ４ 和 ＰＣＢ２８ꎻ３.ＰＣＢ５２ꎻ４.ＰＣＢ１０１ꎻ５.ＰＣＢ８１ꎻ
６.ＰＣＢ７７ꎻ７.ＰＣＢ１２３ꎻ８.ＰＣＢ１１８ꎻ９、１０.ＰＣＢ１１４ 和 ＰＣＢ１１４￣ｄ４ꎻ

１１.ＰＣＢ１３８ꎻ１２.ＰＣＢ１０５ꎻ１３.ＰＣＢ１５３ꎻ１４.ＰＣＢ１２６ꎻ
１５.ＰＣＢ１６７ꎻ１６.ＰＣＢ１５６ꎻ１７.ＰＣＢ１５７ꎻ１８.ＰＣＢ１８０ꎻ

１９.ＰＣＢ１６９ꎻ２０.ＰＣＢ１８９

图 ２　 １８ 种 ＰＣＢｓ 和 ２ 种替代物总离子流色谱图

Ｆｉｇ.２　 ＴＩＣ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ＰＣＢｓ ａｎｄ ２ ｋｉｎｄｓ ｏｆ
ｓｕｂｓｔｉｔｕｔｅｓ

１􀆰 ４ 　 标准溶液配制

准确移取 ２􀆰 ０、５􀆰 ０、１０􀆰 ０ μＬ 的 １８ 种 ＰＣＢｓ 和
２ 种替代物混合标准中间液( ρ ＝ １０ ｍｇ / Ｌ)以及

２􀆰 ０、５􀆰 ０ μＬ 的 ２ 种替代物标准溶液(ρ＝１００ ｍｇ / Ｌ)
和 １８ 种 ＰＣＢｓ 标准溶液(ρ ＝ １００ ｍｇ / Ｌ)加入装有

１５ ｍＬ 实验室用水(已调节至 ｐＨ ３)的玻璃比色

管中ꎬ混匀ꎮ 向各比色管中加入 ０􀆰 ０５ ｇ ＮｉＦｅ２Ｏ４ /
ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 磁性复合材料ꎬ涡旋提取 １􀆰 ５ ｍｉｎꎬ利
用磁铁分离后再准确加入 １􀆰 ０ ｍＬ Ｖ(二氯甲烷) ∶
Ｖ(丙酮)＝ １ ∶１混合溶液ꎬ涡旋解吸 ２􀆰 ０ ｍｉｎꎬ分离

后将混合溶液转移至色谱小瓶中待测ꎮ 配制成浓

度为 ２０􀆰 ０、５０􀆰 ０、１００、２００、５００ μｇ / Ｌ 标准系列ꎮ
１􀆰 ５ 　 样品处理

水样为上海市某公司总排口工业废水ꎮ 样品

采集时装满 ２０００ ｍＬ 棕色玻璃瓶且瓶中不留空

气ꎬ避光保存于 ０~４ ℃冰箱中ꎮ
将样品从冰箱中取出并恢复至室温ꎬ利用

０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ 的 ＨＣｌ 溶液调节至 ｐＨ ３􀆰 ０ꎮ 取 １５􀆰 ０ ｍＬ
样品至 ２５ ｍＬ 玻璃比色管中ꎬ加入 １􀆰 ０ μＬ 的 ２ 种

替代物标准溶液(ρ ＝ １００ ｍｇ / Ｌ)ꎬ加入 ０􀆰 ０５ ｇ 磁

性复合材料ꎬ同标准系列处理ꎮ
１􀆰 ６ 　 样品测定

样品经上述方法处理后上机ꎬ按照 １􀆰 ３ 仪器

条件进行测定ꎬ以各目标化合物的响应值对应目

标物浓度绘制标准曲线ꎬ根据标准曲线计算得到

目标化合物含量ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １ 　 材料表征

２􀆰 １􀆰 １ 　 ＸＲＤ 和红外结果分析

采用ＸＲＤ 对ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 和ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠
ＰＤＡ 两 种 材 料 进 行 表 征ꎮ 如 图 ３ａ 所 示ꎬ 在

(２２０)、(３１１)、(４００)、(５１１)、(４４０)晶面上的衍

射峰证明了两种材料中反尖晶石 ＮｉＦｅ２Ｏ４ 的存

在ꎮ 同时可以看出 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 磁性复

合材料的对应特征峰响应强度降低ꎬ可能是由

于 ＰＤＡ 包覆在 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 表面导致其强度

降低ꎮ
ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 和 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 两种磁

性材料的红外谱图 如 图 ３ｂ 所 示ꎮ 图 中ꎬ 在

６２０ ｃｍ－１左右的峰是 Ｎｉ—Ｏ 的拉伸振动产生的吸

收峰ꎮ 在 ８１５ 和 １０８０ ｃｍ－１左右的吸收峰为 Ｓｉ—
Ｏ—Ｓｉ 键的对称拉伸振动和反对称拉伸振动ꎮ 而

ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 在 ３４３０、１６３０ ｃｍ－１出现新的

吸收峰ꎬ分别为 Ｎ—Ｈ 和 Ｏ—Ｈ 的不对称伸缩振

图 ３　 磁性材料的 ＸＲＤ 图(ａ)和红外谱图(ｂ)
Ｆｉｇ.３　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ(ａ) ａｎｄ ＦＴ￣ＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ (ｂ) ｏｆ

ｍａｇｎｅｔｉｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

６５
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动和吲哚的 Ｃ􀪅􀪅Ｃ 伸缩振动[１５]ꎬ证明了 ＰＤＡ 包覆

在 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 表面ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２ 　 吸附￣脱附等温测试结果分析

图 ４ａ、 图 ４ｂ 为 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 和 ＮｉＦｅ２Ｏ４ /
ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 两种磁性材料的 Ｎ２ 吸附￣解吸等温

线ꎮ 由图可以看出ꎬ两种磁性材料的 Ｎ２ 吸附￣解
吸等温线符合Ⅳ型等温线ꎬ且等温线没有明显的

饱和吸附平台ꎬ表明两种材料有明显的介孔结构ꎬ
材料的表面孔结构不规整ꎮ

图 ４ｃ、图 ４ｄ 为两种磁性材料的孔径分布图ꎮ
由图可以看出ꎬＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 的孔径基本在 ２ ~
２０ ｎｍ 之间ꎬＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ ＠ ＰＤＡ 的孔径基本在

２~１５ ｎｍ 之间ꎬ两种磁性材料均属于介孔ꎮ

图 ４　 磁性材料吸附￣解吸等温线(ａ、ｂ)和
孔径分布(ｃ、ｄ)

Ｆｉｇ.４　 Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ￣ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｉｓｏｔｈｅｒｍｓ (ａꎬｂ) ａｎｄ
ｐｏｒｅ ｓｉｚｅ (ｃꎬｄ) ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

表 １ 为两种磁性材料的 ＢＥＴ 分析结果ꎮ 由

表 １ 可以看出ꎬＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ 和 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ ＠

ＰＤＡ 的比表面积分别为 １５２􀆰 ３、 ９３􀆰 ２６ ｍ２ / ｇꎮ
ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 比表面积的减小和孔径的变

大ꎬ可能是由于聚多巴胺层的包覆促使颗粒直径

增大以及包覆过程中的颗粒聚集所致ꎮ
表 １ 　 磁性材料的 ＢＥＴ 结果

Ｔａｂ.１　 ＢＥＴ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｐｅｃｉｆｉｃ ｓｕｒｆａｃｅ
ａｒｅａ / (ｍ２􀅰ｇ－１)

Ｐｏｒｅ ｖｏｌｕｍｅ /
(ｃｍ３􀅰ｇ－１)

Ｐｏｒｅ ｓｉｚｅ /
ｎｍ

ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ １５２􀆰 ３０ ０􀆰 ３２７ ６􀆰 ５５６
ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ ９３􀆰 ２６ ０􀆰 ２１４ ７􀆰 ３１０

２􀆰 ２ 　 实验条件优化

２􀆰 ２􀆰 １ 　 磁性复合材料投加量对 ＰＣＢｓ 萃取性能

的影响

本研究考察了 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２ ＠ ＰＤＡ 磁性复

合材料的投加量对 ＰＣＢｓ 的萃取性能的影响ꎬ结
果见图 ５ꎮ 如图 ５ 所示ꎬ磁性复合材料的投加量

由 ０􀆰 ０２ 增至 ０􀆰 ０５ ｇ 时ꎬ对 ＰＣＢｓ 的萃取性能显著

提高ꎮ 继续增加投加量ꎬ萃取性能开始下降并趋

于稳定ꎮ 因此ꎬ后续实验 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 投

加量采用 ０􀆰 ０５ ｇꎮ

图 ５　 ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 投加量对 １８ 种

ＰＣＢｓ(ａ、ｂ)萃取性能的影响

Ｆｉｇ.５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｈｅ ａｍｏｕｎｔ ｏｆ ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ

ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ＰＣＢｓ(ａꎬｂ)

２􀆰 ２􀆰 ２ 　 ｐＨ 值对 ＰＣＢｓ 萃取性能的影响

本研究考察了样品溶液初始 ｐＨ 值( ｐＨ ３ ~
１１)对 ＰＣＢｓ 的萃取性能的影响ꎬ结果如图 ６ 所

示ꎮ 由图 ６ 可以看出ꎬ当 ｐＨ 从 ３ 升至 ９ 时ꎬ
ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 对 ＰＣＢｓ 的萃取性能下降明

显ꎬ而 ｐＨ 继续升至 １１ 时ꎬＰＣＢｓ 的萃取性能基本

稳定ꎮ 因此ꎬ后续实验样品溶液 ｐＨ 值调节至 ３􀆰 ０

７５
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后再进行处理ꎮ

图 ６　 溶液 ｐＨ 对 １８ 种 ＰＣＢｓ(ａ、ｂ)萃取性能的影响

Ｆｉｇ.６　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｐＨ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ＰＣＢｓ (ａꎬｂ)

ＰＣＢｓ 是一种非离子化的憎水性小分子有机

物ꎬ其分子结构和性质不会随 ｐＨ 变化而明显变

化[１６]ꎮ 溶液 ｐＨ 值的变化会改变萃取剂表面的
电荷ꎬ进而影响对目标物的吸附ꎬ因此 ＮｉＦｅ２Ｏ４ /
ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 对 ＰＣＢｓ 的吸附可能是由于静电作用ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３ 　 解吸溶剂对 ＰＣＢｓ 萃取性能的影响

化合物在不同溶剂中的溶解度不同ꎬ因此选

择合适的解吸溶剂至关重要ꎮ 本研究考察了二氯

甲烷、正己烷、丙酮、以及 Ｖ(二氯甲烷) ∶Ｖ(丙酮)＝
１ ∶１混合溶液和 Ｖ(正己烷) ∶Ｖ(丙酮)＝ １ ∶１混合

图 ７　 解吸溶剂对 １８ 种 ＰＣＢｓ(ａ、ｂ)萃取性能的影响

Ｆｉｇ.７　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｄｓｏｒｂｅｎｔ ｄｏｓａｇｅ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ＰＣＢｓ (ａꎬｂ)

溶液 ５ 种常用有机溶液对 ＰＣＢｓ 萃取性能的影

响ꎮ 解吸溶剂对 ＰＣＢｓ 萃取性能的影响结果如图

７ 所示ꎮ 由图 ７ 可知ꎬ当解吸溶剂为 Ｖ(二氯甲

烷) ∶Ｖ(丙酮)＝ １ ∶１混合溶液时ꎬ所有 ＰＣＢｓ 的萃

取性能均大幅提升ꎬ而使用 Ｖ(正己烷) ∶Ｖ(丙酮)＝
１ ∶１混合溶液时萃取性能略有下降ꎮ 因此ꎬ后续

实验采用 Ｖ(二氯甲烷) ∶Ｖ(丙酮)＝ １ ∶１混合溶液

作为解吸溶剂ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ４ 　 提取时间 /解吸时间对 ＰＣＢｓ 萃取性能的

影响

样品提取时间 /解吸时间是影响磁性固相萃

取剂萃取性能的重要因素之一ꎮ 本研究考察了提

取时间 /解吸时间 ０􀆰 ５、１􀆰 ０、１􀆰 ５、２􀆰 ０、３􀆰 ０ ｍｉｎ 对

ＰＣＢｓ 萃取性能的影响ꎬ结果如图 ８ 所示ꎮ 由图

图 ８　 提取时间(ａ、ｂ)、解吸时间(ｃ、ｄ)对 １８ 种 ＰＣＢｓ
萃取性能的影响

Ｆｉｇ.８　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ (ａꎬｂ)ꎬｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｔｉｍｅ
(ｃꎬｄ) ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ＰＣＢｓ

８５



第 ４８ 卷第 ５ 期 王福德等:磁性复合材料的制备及其在水中多氯联苯测定中的应用

８ａ、８ｂ 可以看出ꎬ提取时间从 ０􀆰 ５ 升至 １􀆰 ５ ｍｉｎ
时ꎬ萃取性能除 ＰＣＢ２８、ＰＣＢ１０５、ＰＣＢ１５３、ＰＣＢ１５７
呈现上升趋势外基本保持稳定ꎮ 因此ꎬ后续实验

提取时间采用 １􀆰 ５ ｍｉｎꎮ
由图 ８ｃ、图 ８ｄ 可以看出ꎬ解吸时间从 ０􀆰 ５ 提

升到 ２􀆰 ０ ｍｉｎ 后ꎬＰＣＢｓ 的萃取性能逐渐提高ꎮ 当

解吸时间进一步增加时萃取性能明显下降ꎮ 因

此ꎬ后续实验解吸时间采用 ２􀆰 ０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ３ 　 方法学验证结果

在优化的萃取条件下ꎬ考察了磁性复合材料

应用于水中 １８ 种 ＰＣＢｓ 检测的方法学实验ꎬ结果

见表 ２ꎮ 由表 ２ 可知ꎬ１８ 种 ＰＣＢｓ 的线性关系良好

( ｒ≥０􀆰 ９９９５)ꎬ检出限范围为 ３０ ~ １００ ｎｇ / Ｌꎬ定量

限范围为 １２０~４００ ｎｇ / Ｌꎮ
表 ２ 　 方法学验证

Ｔａｂ.２　 Ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ＲＴ / ｍｉｎ ｍ / ｚ Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎ ｒ ＬＯＤ / (ｎｇ􀅰Ｌ－１) ＬＱＤ / (ｎｇ􀅰Ｌ－１)
ＰＣＢ２８ ８􀆰 ７５６ ２５６、２５８、２６０ ｙ＝ ３６􀆰 ６８１２００ｘ－６７０􀆰 ４３２０５９ ０􀆰 ９９９９ ９０ ３６０

ＰＣＢ５２ ９􀆰 ６３１ ２９２、２９０、２９４ ｙ＝ ２６􀆰 ４８７９３３ｘ－２８９􀆰 ０３６７４８ ０􀆰 ９９９５ ３０ １２０

ＰＣＢ１０１ １２􀆰 ０９５ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ３５􀆰 ４４５４６３９ｘ－２７０􀆰 ９３８３１９ ０􀆰 ９９９８ ８０ ３２０

ＰＣＢ８１ １２􀆰 ９２４ ２９２、２９０、２９４ ｙ＝ ２３􀆰 ４４００６８９ｘ－１２６􀆰 ５８９３２３ ０􀆰 ９９９６ ７０ ２８０

ＰＣＢ７７ １３􀆰 ２３０ ２９２、２９０、２９４ ｙ＝ ２２􀆰 ５３１４５５ｘ－１０４􀆰 ３９５７１４ ０􀆰 ９９９６ １００ ４００

ＰＣＢ１２３ １３􀆰 ９５１ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ２４􀆰 ６５７７１６ｘ－３４􀆰 ９８１０５３ ０􀆰 ９９９６ ８０ ３２０

ＰＣＢ１１８ １４􀆰 ０１８ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ３１􀆰 ７５０１２９ｘ－６７􀆰 ７３１７２５ ０􀆰 ９９９５ ９０ ３６０

ＰＣＢ１１４ １４􀆰 ３７２ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ２９􀆰 ８９８２７２ｘ－１３６􀆰 ７６４５３３ ０􀆰 ９９９５ ５０ ２００

ＰＣＢ１３８ １４􀆰 ７２７ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ ２３􀆰 ９５３８１３ｘ－３􀆰 ６２１０８５ ０􀆰 ９９９６ ７０ ２８０

ＰＣＢ１０５ １４􀆰 ８６０ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ２７􀆰 ８３６１２７ｘ－６７􀆰 ５１２４９２ ０􀆰 ９９９５ ６０ ２４０
ＰＣＢ１５３ １５􀆰 ６１４ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ ２１􀆰 １９４４０５９ｘ－７６􀆰 ８２５５４０ ０􀆰 ９９９６ ８０ ３２０
ＰＣＢ１２６ １５􀆰 ９２０ ３２６、３２８、３２４ ｙ＝ ２０􀆰 ５１１９７６ｘ＋５１􀆰 ６２１６１８ ０􀆰 ９９９５ ９０ ３６０
ＰＣＢ１６７ １６􀆰 ５３７ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ ２０􀆰 １７８０６６ｘ＋３４􀆰 １２１２９０ ０􀆰 ９９９６ ９０ ３６０
ＰＣＢ１５６ １７􀆰 ２７８ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ ２１􀆰 ７０４４０３ｘ－１４􀆰 ６２２１７３ ０􀆰 ９９９５ １００ ４００
ＰＣＢ１５７ １７􀆰 ４５９ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ ２２􀆰 １５７０４７ｘ－４􀆰 ４４９７６９ ０􀆰 ９９９６ ８０ ３２０
ＰＣＢ１８０ １７􀆰 ８２３ ３９４、３９６、３９８ ｙ＝ ２０􀆰 ９４２８２４ｘ－７１􀆰 ９５４３７５ ０􀆰 ９９９８ ９０ ３６０
ＰＣＢ１６９ １８􀆰 ５１９ ３６０、３６２、３６４ ｙ＝ １９􀆰 １７０７３０ｘ＋１２３􀆰 ０２１０２５ ０􀆰 ９９９５ ６０ ２４０
ＰＣＢ１８９ １９􀆰 ７２７ ３９４、３９６、３９８ ｙ＝ ２３􀆰 ６９８７６２ｘ－２２􀆰 ５５６６３０ ０􀆰 ９９９７ １００ ４００

２􀆰 ４ 　 实际样品分析结果

本次实验考察了磁性复合材料应用于工业废

水样品中 １８ 种 ＰＣＢｓ 的检测ꎬ并进行 ２ 个质量浓

度级别(５０、２００ ｎｇ)加标ꎬ测定结果见表 ３ꎬ样品

及样品加标总离子流色谱图见图 ９ꎮ 结果显示ꎬ
样品加标回收率范围分别为 ９１􀆰 ８％ ~ １０５％ 和

９２􀆰 ８％~ １０５％ꎬＲＳＤ 范围分别为 １􀆰 ７％ ~ ４􀆰 ４％和

１􀆰 ６％~３􀆰 ９％ꎮ 废水样品和加标样品中替代物的

回收率范围为 ９３􀆰 ６％~１０２％ꎮ
２􀆰 ５ 　 循环使用实验结果

ＮｉＦｅ２Ｏ４ / ＳｉＯ２＠ ＰＤＡ 磁性复合材料重复萃取

６ 次后ꎬ样品加标回收率范围 ９３􀆰 １％~１０３％ꎬ证明

了磁性复合材料的可循环使用ꎮ

１、２.ＰＣＢ２８￣ｄ４ 和 ＰＣＢ２８ꎻ３.ＰＣＢ５２ꎻ４.ＰＣＢ１０１ꎻ５.ＰＣＢ８１ꎻ
６.ＰＣＢ７７ꎻ７.ＰＣＢ１２３ꎻ８.ＰＣＢ１１８ꎻ９、１０.ＰＣＢ１１４ 和 ＰＣＢ１１４￣ｄ４ꎻ

１１.ＰＣＢ１３８ꎻ１２.ＰＣＢ１０５ꎻ１３.ＰＣＢ１５３ꎻ１４.ＰＣＢ１２６ꎻ
１５.ＰＣＢ１６７ꎻ１６.ＰＣＢ１５６ꎻ１７.ＰＣＢ１５７ꎻ１８.ＰＣＢ１８０ꎻ

１９.ＰＣＢ１６９ꎻ２０.ＰＣＢ１８９

图 ９　 工业废水样品及加标样品的总离子流色谱图

Ｆｉｇ.９　 ＴＩＣ ｏｆ ｉｎｄｕｓｔｒｉａｌ ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ
ｓｐｉｋｅｄ ｓａｍｐｌｅｓ

表 ３ 　 样品测定结果

Ｔａｂ.３　 Ｓａｍｐｌｅｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅ ｒｅｓｕｌｔｓ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ / (μｇ􀅰Ｌ－１) Ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌ / ｎｇ Ｍｅａｓｕｒｅｄ / (μｇ􀅰Ｌ－１) ＲＳＤ / ％ Ｒｅｃｏｖｅｒｙ / ％

ＰＣＢ２８ １􀆰 １６０ ５０
２００

４􀆰 ２６ꎬ４􀆰 １４ꎬ４􀆰 ３９ꎬ４􀆰 ２２ꎬ４􀆰 ０８ꎬ４􀆰 ３０
１４􀆰 ０９ꎬ１３􀆰 ９０ꎬ１４􀆰 ４０ꎬ１４􀆰 ００ꎬ１３􀆰 ５３ꎬ１３􀆰 ６６

２􀆰 ７
２􀆰 ２

９２􀆰 ９
９６􀆰 ０

９５
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续表

Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ / (μｇ􀅰Ｌ－１) Ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌ / ｎｇ Ｍｅａｓｕｒｅｄ / (μｇ􀅰Ｌ－１) ＲＳＤ / ％ Ｒｅｃｏｖｅｒｙ / ％

ＰＣＢ５２ ０􀆰 ８８３
５０

２００
３􀆰 ９０ꎬ３􀆰 ８３ꎬ３􀆰 ９６􀆰 ４􀆰 １２ꎬ３􀆰 ８７ꎬ４􀆰 １４

１５􀆰 ６１ꎬ１４􀆰 ６７ꎬ１５􀆰 ３９ꎬ１４􀆰 ７７ꎬ１４􀆰 ９９ꎬ１４􀆰 １１
３􀆰 ４
３􀆰 ６

９２􀆰 ６
１０５􀆰 ０

ＰＣＢ１０１ ０􀆰 ７９７
５０

２００
４􀆰 ０９ꎬ４􀆰 ２２ꎬ４􀆰 １６ꎬ４􀆰 １３ꎬ４􀆰 ２６ꎬ４􀆰 ０９

１３􀆰 ９３ꎬ１３􀆰 ４６ꎬ１３􀆰 ８６ꎬ１４４􀆰 ２１ꎬ１４􀆰 ２６ꎬ１４􀆰 ３８
１􀆰 ７
２􀆰 ４

１０２􀆰 ０
９９􀆰 ５

ＰＣＢ８１ ０􀆰 ５０５
５０

２００
３􀆰 ６３ꎬ３􀆰 ５７ꎬ３􀆰 ５６ꎬ３􀆰 ７９ꎬ３􀆰 ５５ꎬ３􀆰 ４７

１３􀆰 ６２ꎬ１３􀆰 ４３ꎬ１３􀆰 ７７ꎬ１３􀆰 ２２ꎬ１２􀆰 ９９ꎬ１３􀆰 ５４
２􀆰 ９
２􀆰 １

９３􀆰 ０
９７􀆰 ０

ＰＣＢ７７ ０􀆰 ４５５
５０

２００
３􀆰 ６４ꎬ３􀆰 ４３ꎬ３􀆰 ６０ꎬ３􀆰 ４９ꎬ３􀆰 ６０ꎬ３􀆰 ６７

１２􀆰 ８６ꎬ１３􀆰 １１ꎬ１３􀆰 １５ꎬ１４􀆰 １９ꎬ１２􀆰 ９０ꎬ１３􀆰 ４１
２􀆰 ５
３􀆰 ７

９３􀆰 ５
９６􀆰 １

ＰＣＢ１２３ ０􀆰 ２２１
５０

２００
３􀆰 ３８ꎬ３􀆰 ６６ꎬ３􀆰 ５１ꎬ３􀆰 ６３ꎬ３􀆰 ５７ꎬ３􀆰 ６９

１３􀆰 ７０ꎬ１３􀆰 ２５ꎬ１３􀆰 １２ꎬ１３􀆰 ８３ꎬ１３􀆰 ２８ꎬ１３􀆰 ２３
３􀆰 １
２􀆰 ２

１０１􀆰 ０
９８􀆰 ９

ＰＣＢ１１８ ０􀆰 ２３９
５０

２００
３􀆰 ４２ꎬ３􀆰 ４４ꎬ３􀆰 ２１ꎬ３􀆰 ３８ꎬ３􀆰 ４３ꎬ３􀆰 ４８

１２􀆰 ６３ꎬ１３􀆰 １１ꎬ１３􀆰 １５ꎬ１４􀆰 １９ꎬ１２􀆰 ９０ꎬ１３􀆰 ４１
２􀆰 ８
３􀆰 ９

９４􀆰 ５
９５􀆰 ４

ＰＣＢ１１４ ０􀆰 ４４５
５０

２００
３􀆰 ５３ꎬ３􀆰 ７２ꎬ３􀆰 ６５ꎬ３􀆰 ８６ꎬ３􀆰 ６９ꎬ３􀆰 ６５

１２􀆰 ４３ꎬ１２􀆰 ６９ꎬ１２􀆰 ５０ꎬ１３􀆰 ０３ꎬ１２􀆰 ８１ꎬ１３􀆰 ３１
３􀆰 ０
２􀆰 ６

９７􀆰 ９
９２􀆰 ８

ＰＣＢ１３８ 未检出
５０

２００
３􀆰 １８ꎬ３􀆰 ３０ꎬ３􀆰 ３６ꎬ３􀆰 ４５ꎬ３􀆰 ２８ꎬ３􀆰 ５１

１２􀆰 ９４ꎬ１３􀆰 １１ꎬ１２􀆰 ５２ꎬ１２􀆰 ７６ꎬ１２􀆰 ９０ꎬ１２􀆰 ７３
３􀆰 ５
１􀆰 ６

９７􀆰 ６
９５􀆰 ５

ＰＣＢ１０５ ０􀆰 ２７７
５０

２００
３􀆰 １３ꎬ３􀆰 １６ꎬ３􀆰 ４９ꎬ３􀆰 ３９ꎬ３􀆰 ３３ꎬ３􀆰 ４３

１３􀆰 ５２ꎬ１３􀆰 ２１ꎬ１３􀆰 ０２ꎬ１４􀆰 ０４ꎬ１４􀆰 ３０ꎬ１４􀆰 １５
４􀆰 ４
３􀆰 ９

９１􀆰 ８
１０１􀆰 ０

ＰＣＢ１５３ ０􀆰 ３４０
５０

２００
３􀆰 ８６ꎬ３􀆰 ９７ꎬ３􀆰 ８３ꎬ３􀆰 ７５ꎬ３􀆰 ９０ꎬ３􀆰 ７０

１３􀆰 ３３ꎬ１３􀆰 ６６ꎬ１２􀆰 ８７ꎬ１３􀆰 ６５ꎬ１２􀆰 ７４ꎬ１３􀆰 ４５
２􀆰 ６
３􀆰 ３

１０５􀆰 ０
９６􀆰 ４

ＰＣＢ１２６ 未检出
５０

２００
３􀆰 ０９􀆰 ３􀆰 １５ꎬ３􀆰 １４ꎬ２􀆰 ９３ꎬ３􀆰 ０２ꎬ３􀆰 １８

１４􀆰 ０７ꎬ１３􀆰 ８１ꎬ１３􀆰 ６２ꎬ１３􀆰 ２０ꎬ１４􀆰 ００ꎬ１３􀆰 ８０
３􀆰 ０
２􀆰 ３

９２􀆰 ６
１０３􀆰 ０

ＰＣＢ１６７ 未检出
５０

２００
３􀆰 １６ꎬ３􀆰 ０６ꎬ３􀆰 ０３ꎬ３􀆰 ２１ꎬ３􀆰 １４ꎬ３􀆰 １０
１２􀆰 ６２ꎬ１２􀆰 ５２ꎬ１２􀆰 ７６ꎬ１２􀆰 ９０ꎬ１２􀆰 ７３

２􀆰 １
３􀆰 ０

９３􀆰 ５
９７􀆰 ３

ＰＣＢ１５６ 未检出
５０

２００
３􀆰 ５２ꎬ３􀆰 ４６ꎬ３􀆰 ４８ꎬ３􀆰 ３０ꎬ３􀆰 ３４ꎬ３􀆰 ４８

１２􀆰 ５１ꎬ１３􀆰 ０１ꎬ１２􀆰 ８７ꎬ１３􀆰 ６５ꎬ１２􀆰 ７４ꎬ１３􀆰 ４５
２􀆰 ６
３􀆰 ３

９８􀆰 ４
９６􀆰 ７

ＰＣＢ１５７ 未检出
５０

２００
３􀆰 ３９ꎬ３􀆰 ２９ꎬ３􀆰 ２５ꎬ３􀆰 ３２ꎬ３􀆰 ３７ꎬ３􀆰 ４１

１３􀆰 ０７ꎬ１２􀆰 ８０ꎬ１２􀆰 ４６ꎬ１３􀆰 ３３ꎬ１３􀆰 ６７ꎬ１３􀆰 ０６
１􀆰 ９
３􀆰 ２

９７􀆰 ０
９７􀆰 ２

ＰＣＢ１８０ ０􀆰 ３１０
５０

２００
３􀆰 ５０ꎬ３􀆰 ６６ꎬ３􀆰 ３９ꎬ３􀆰 ４４ꎬ３􀆰 ４９ꎬ３􀆰 ４５

１２􀆰 ８９ꎬ１２􀆰 ６３ꎬ１３􀆰 ０２ꎬ１３􀆰 ４４ꎬ１２􀆰 ７３ꎬ１２􀆰 ９９
２􀆰 ６
２􀆰 ２

９５􀆰 ４
９４􀆰 ８

ＰＣＢ１６９ 未检出
５０

２００
３􀆰 ３８ꎬ３􀆰 ５５ꎬ３􀆰 ４６ꎬ３􀆰 ３７ꎬ３􀆰 ３０ꎬ３􀆰 ４３

１３􀆰 ３８ꎬ１３􀆰 ４９ꎬ１３􀆰 ４２ꎬ１４􀆰 ０３ꎬ１２􀆰 ９０ꎬ１３􀆰 ７５
２􀆰 ５
２􀆰 ８

１０２􀆰 ０
１０１􀆰 ０

ＰＣＢ１８９ ０􀆰 １６７
５０

２００
３􀆰 ２４ꎬ３􀆰 ３７ꎬ３􀆰 ２８ꎬ３􀆰 ４０ꎬ３􀆰 ５１ꎬ３􀆰 ４５

１３􀆰 １２ꎬ１２􀆰 ７７ꎬ１２􀆰 ７２ꎬ１３􀆰 １７ꎬ１３􀆰 ４３ꎬ１３􀆰 ０４
３􀆰 ０
２􀆰 ０

９６􀆰 ６
９６􀆰 ６

ＰＣＢ２８￣ｄ４ １０２％
５０

２００
６􀆰 ３５ꎬ６􀆰 ４７ꎬ６􀆰 ２０ꎬ６􀆰 ２６ꎬ６􀆰 ０７ꎬ６􀆰 ５２
６􀆰 ８２ꎬ６􀆰 ３６ꎬ６􀆰 ５７ꎬ６􀆰 ３４ꎬ６􀆰 ２０ꎬ６􀆰 ５０

２􀆰 ７
３􀆰 ４

９４􀆰 ７
９７􀆰 ０

ＰＣＢ１１４￣ｄ４ ９３􀆰 ６％
５０

２００
６􀆰 ２０ꎬ６􀆰 ４６ꎬ６􀆰 ５２ꎬ６􀆰 ８４ꎬ６􀆰 ２８ꎬ６􀆰 ５６
６􀆰 １４ꎬ６􀆰 ２５ꎬ６􀆰 ０１ꎬ６􀆰 ２７ꎬ６􀆰 ５９ꎬ６􀆰 ２１

３􀆰 ５
３􀆰 １

９７􀆰 ２
９３􀆰 ７

２􀆰 ６ 　 与文献方法比较

本方法与文献中方法比较见下表 ４ꎮ 由表 ４
可以看出ꎬ本方法前处理提取时间仅为 １􀆰 ５ ｍｉｎꎬ
比表 ４ 中报道的提取时间缩短了 １０ 倍以上ꎬ在提

表 ４ 　 本方法与文献报道方法的比较

Ｔａｂ.４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｒｅｓｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄ ｗｉｔｈ ｍｅｔｈｏｄｓ ｒｅｐｏｒｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｌｉｔｅｒａｔｕｒｅ

Ｍｅｔｈｏｄ Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ / ｍｉｎ Ｖ / ｍＬ ＬＯＤ / (ｎｇ􀅰Ｌ－１) ＲＳＤ / ％ Ｒｅｃｏｖｅｒｙ / ％ Ｒｅｆ.

ＳＰＥ￣ＧＣ￣ＥＣＤ ６ 种 ＰＣＢｓ — １００ ０􀆰 ２~１􀆰 ７ １􀆰 ６~１１􀆰 ３ ７８~９１ [１７]
ＳＰＥ￣ＧＣＭＳ ９ 种 ＰＣＢｓ >１３５ １０００ １􀆰 １~２􀆰 ２ ０􀆰 ２１~４􀆰 ８ ７７􀆰 ０~１０６ [１８]
ＭＳＰＥ￣ＧＣ￣ＥＣＤ ７ 种 ＰＣＢｓ ４０ １０ ７􀆰 ３０~１０􀆰 ４５ ４􀆰 ７~７􀆰 ５ ８９􀆰 ８~１０８􀆰 ０ [１２]
ＳＰＥ￣ＧＣＭＳ １８ 种 ＰＣＢｓ >１２０ １０００ ０􀆰 ５~２􀆰 １ １􀆰 ５~１２ ６５􀆰 ５~１３３􀆰 ０ [１９]
ＭＳＰＥ￣ＧＣＭＳ / ＭＳ ７ 种 ＰＣＢｓ １５ ５０ ０􀆰 １８~０􀆰 ４０ ４􀆰 ０~１３􀆰 １ ７３􀆰 ８~１１７􀆰 ４ [２０]
ＤＬＬＭＥ￣ＧＣＭＳ ２０ 种 ＰＣＢｓ １７ １０ ７０~１８００ １􀆰 ６~９􀆰 ７ ７２~１１５ [１]
ＭＳＰＥ￣ＧＣＭＳ １８ 种 ＰＣＢｓ １􀆰 ５ １５ ３０~１００ １􀆰 ６~４􀆰 ４ ９１􀆰 ８~１０５ 本工作

０６
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高样品处理效率的同时还具有良好的精密度和回

收率ꎮ

３　 结论

本研究采用单因素实验确定了磁固相萃取得

到最优萃取条件ꎬ结合 ＧＣＭＳ 建立了水中 １８ 种

ＰＣＢｓ 的快速测定方法ꎬ并对实际废水进行测定ꎮ
在最优萃取条件下ꎬ本方法所需样品体积小ꎬ提取

时间短ꎬ比文献报道中的方法缩短至少 １０ 倍ꎮ 同

时采用此法对实际废水进行测定的结果 ＲＳＤ≤
４􀆰 ４％ꎬ加标回收率 ９１􀆰 ８％ ~ １０５％ꎮ 表明该法具

有较好的精密度和准确度ꎬ适用于水中 １８ 种

ＰＣＢｓ 的测定ꎮ
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