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1.仪器与耗材

仪器和耗材

睿科 Fotector Plus 高通量全自动固相萃取仪;

睿科 EVA 80 高通量全自动平行浓缩仪;

睿科 Auto Prep 200 全自动液体处理工作站;

GC-MS, Agilent 7890A/5975C 气相色谱/质谱联用仪;

C18固相萃取柱（RayCure，500mg/6mL，货号：RC-204-16004）；

气相色谱柱：HP-5MS 气相色谱柱（60m×0.25mm×0.25μm）

试剂

甲醇（HPLC）；二氯甲烷（HPLC）；乙酸乙酯（HPLC）；正己烷（HPLC）；超纯水

2. 样品前处理

标准曲线配制

使用睿科 Auto Prep 200 全自动液体处理工作

站实现标准品的全自动化配制，可将购买的混合标

液（100mg/L）通过工作站的稀释模式，配制成浓

度为 1mg/L 的工作中间液，通过程序设置，吸取该

工作液，配制一条浓度分别为 1.0μg/L，5.0μg/L，

10.0μg/L，50μg/L 和 100μg/L 的标准工作曲线。

图-1 Auto Prep 200 的液体配标程序

固相萃取条件

全自动固相萃取仪 睿科Fotector Plus高通量全自动固相萃取仪

固相萃取柱 C18固相萃取柱（RayCure，500mg/6mL）

活化 乙酸乙酯、甲醇、水

淋洗 水

洗脱 乙酸乙酯，二氯甲烷

睿科 Fotector Plus高通量全自动固相萃取仪



自动化样品前处理解决方案-RK-FP-W003

热线：400-885-1816 网址：www.raykol.com 邮箱：info@raykol.com

样品富集与净化

取 200 mL 水样，加入 10 mL 甲醇助溶，振荡

混匀。活化：固相萃取小柱分别用 5 mL 乙酸乙酯、

5 mL 甲醇和 10 mL 水以 5 mL/min 速度活化。上样：

以 10 mL/min 的速度上样 200 mL。淋洗：10 mL 水

以 10 mL /min 速度淋洗柱子。吹干：调节氮气压

力为 25 psi，时间为 30 min，吹干小柱中残留的

水分。洗脱：分别用 2.5 mL 乙酸乙酯和 5 ml 的二

氯甲烷以 2 mL/min 速度洗脱，收集洗脱液。详细

步骤见图-2。

图-2 Fotector Plus 水中有机氯农药和氯苯类化合物固相萃取方法

浓缩

用睿科 EVA 80 高通量全自动平行浓缩仪在

40°C的条件下将洗脱液浓缩至约1.0mL，加入5 mL

正己烷，继续浓缩至 1 mL，转移至进样小瓶上机

检测。

3. 检测条件

气相色谱-质谱联用条件

采用 SCAN 全扫描模式进行定性分析，SIM 选

择离子模式进行定量分析，选择离子见表-1。

GC-MS 检测条件：进样口温度 280 ℃，不分流

进样，进样量 1.0μL；载气为高纯氦气，恒压模

式；电子轰击电离源（EI），离子源温度 230 ℃，

接口（传输线）温度 280 ℃，质量分析器温度

150 ℃，溶剂延迟时间 3 min。

GC 程序升温程序：初始温度 70 ℃，保持 2

min；以25 ℃/min速度升温至150 ℃；以3 ℃/min

速度升温至 200 ℃；以 8 ℃/min 速度升温至

280 ℃保持 2 min。
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表-1 有机氯农药和氯苯类化合物的定量离子和定性离子

编号 化合物名称 保留时间(min) 目标离子 辅助离子

1 α-六六六 4.51 181 219、109
2 六氯苯 4.97 284 142
3 β-六六六 5.12 181 109
4 γ-六六六 5.24 181 111
5 δ-六六六 5.51 220 181、111
6 百菌清 5.86 266 264、268
7 七氯 6.37 100 272、65、109
8 艾氏剂 7.07 66 91、79、220
9 环氧七氯 8.86 81 183、217、353
10 γ-氯丹 11.73 375 237
11 硫丹 1 12.05 241 195
12 α-氯丹 13.14 375 237
13 o,p’-DDE 16.31 246 318
14 p,p’-DDE 16.37 246 318、176
15 狄氏剂 18.21 79 81
16 硫丹 2 23.76 195 237、159、195
17 异狄氏剂 25.45 81 67
18 p,p’-DDD 25.36 235 165
19 o,p’-DDT 25.44 235 165、199
20 p,p’-DDT 26.69 235 165

色谱图

图-3 有机氯类农药和氯苯类化合物的色谱图(200μg/L)

4.方法可行性验证

为了验证该方法的回收率，本实验向纯净水

(200 mL)中加入有机氯农药和氯苯类化合物混标

(100μg/L，50μL)进行加标回收验证(n=3)，实验

结果如表-2 所示。大部分有机氯农药和氯苯类化

合物的回收率在 70%-110%之间，相对标准偏差小

于 10%，满足标准对加标回收率的要求。
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表-2 有机氯农药和氯苯类化合物的加标回收率及 RSD 值(0.025μg/L)

编号 化合物名称 R1（%） R2（%） R3（%） Avg（%） RSD（%）

1 α-六六六 83.06 90.40 84.33 85.93 4.57
2 六氯苯 71.35 73.98 76.37 73.90 3.40
3 β-六六六 86.52 90.46 89.55 88.84 2.32
4 γ-六六六 89.46 81.09 90.53 87.03 5.94
5 δ-六六六 80.76 87.20 88.47 85.48 4.84
6 百菌清 78.65 82.02 77.65 79.44 2.88
7 七氯 68.03 72.32 70.80 70.38 3.09
8 艾氏剂 50.34 53.87 47.90 50.70 5.92
9 环氧七氯 86.64 81.23 80.12 82.66 4.22
10 γ-氯丹 52.45 57.40 53.87 54.57 4.67
11 硫丹 1 81.98 85.09 80.76 82.61 2.70
12 α-氯丹 54.09 51.98 50.38 52.15 3.57
13 o,p’-DDE 86.98 88.04 82.09 85.70 3.70
14 p,p’-DDE 70.54 73.87 72.09 72.17 2.31
15 狄氏剂 85.87 78.65 80.23 81.58 4.65
16 硫丹 2 89.65 80.76 83.76 84.72 5.34
17 异狄氏剂 109.65 112.76 115.73 112.71 2.70
18 p,p’-DDD 75.78 71.42 70.76 72.65 3.75
19 o,p’-DDT 70.65 68.53 72.04 70.41 2.51
20 p,p’-DDT 71.76 76.98 75.23 74.66 3.56

5.结果与讨论

由于大部分有机氯农药和氯苯类化合物在水

中的溶解度比较低，在进行高浓度加标实验时易在

样品瓶壁上吸附，在全自动固相萃取仪将水样抽干

后，可以用二氯甲烷或乙酸乙酯清洗瓶壁，与洗脱

液合并过无水硫酸钠后再浓缩。

在用氮气将固相萃取柱吹干的过程中，不同品

牌的柱子吹干时间有所差异，若发现洗脱液中有水

分残留，可以将吹干时间适当延长。

6.总结

标准曲线的配制使用睿科 AP 200 全自动液体

样品处理工作站，可实现混标制备、标准曲线制备、

样品添加和分液等液体样品处理功能，全程无需人

员值守。

净化过程采用睿科Fotector Plus高通量全自

动固相萃取仪，多个通道同步进行萃取，处理样品

通量高。同时搭配睿科Auto EVA 80高通量全自动

平行浓缩仪进行浓缩，准确性和平行性均满足实验

要求，而且能够到无人值守，夜间也可以运行，大

幅提高了工作效率。
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全自动液体样品处理工作站 全自动固相萃取仪 全自动平行浓缩仪

标曲配制 净化 浓缩
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