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固相萃取法用于土壤硝基苯类化合物的测定

1 前言

硝基苯是一种广泛应用的化学原料，常见的硝基苯类化合物有硝基苯、二硝基苯、二硝

基甲苯、三硝基甲苯及二硝基氯苯等。该类化合物均难溶于水，易溶于乙醇、乙醚等其他有

机试剂，应用于印染、国防、塑料、医药及农药行业。环境中的硝基苯主要来自化工厂、染

料厂的废水废气，尤其是苯胺染料厂排出的污水中含有大量硝基苯。由于硝基苯结构稳定，

较难降解，特别是进入水体会以黄绿色油状物沉入水底，并随地下水渗入土壤，长时间保持

不变，因此造成的水体和土壤污染会持续相当长的时间，并对生态系统产生一系列的生态影

响和环境效应同时通过植物的富集也会对人体产生危害。土壤中的硝基苯通常采用提取、净

化、浓缩、进样的模式进行分析，其中净化方法常用的有凝胶渗透色谱法和固相萃取法。本

文用 SPE400 全自动机械臂固相萃取仪对土壤中硝基苯类化合物的整个检测过程中的净化环

节进行了实验。

2 仪器与试剂

2.1 仪器

SPE400 全自动机械臂固相萃取仪、氮吹仪

1.2 试剂及耗材

正己烷、正己烷+二氯甲烷（1+9）、正己烷+丙酮（1+1）

佛罗里硅土固相萃取小柱（1g/6mL）
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3 实验方法

3.1 土壤样品前处理

3.1.1 脱水：将所采土壤样品置于搪瓷或玻璃托盘中，除去枝棒、叶片、石子等异物，充

分混匀。称取 10～20g（精确到 0.01 g）新鲜样品进行脱水，加入适量无水硫酸钠，和样品

掺拌均匀，研磨成细粒状备用。

3.1.2 提取：可选择索氏提取、加压流体萃取、超声波提取或微波提取等任意一种方式进

行目标物的提取。下面以索氏提取为例：

将研磨好的土壤样品小心转入纸质套筒中，小心置于索氏提取器回流管中，在圆底溶剂

瓶中加入 100 ml 正己烷+丙酮（1+1），提取 16~18 h，回流速度控制在 4~6 次/h。收集提取

液。

3.1.3 浓缩：可选择氮吹浓缩或旋转蒸发仪浓缩，下面以氮吹浓缩为例：

将提取液转入浓缩管置于氮吹仪上，开启氮气至溶剂表面有气流波动但不形成气涡为宜。

氮吹过程中应将已经露出的浓缩管壁用正己烷反复洗涤。当浓缩液剩余 10mL 左右时，加入

10ml 正己烷交换溶剂，继续浓缩至 2mL 左右。

3.2 固相萃取小柱净化

过程 试剂名称 用量 速度 等待时间 氮吹时间 空气助推 次数

活化

正己烷+二氯甲烷

（1+9）
12mL 3mL/min 0s 0s 2mL 1

正己烷 12mL 3mL/min 0s 0s 2mL 1

上样 2mL 2mL/min 0s 0s 2mL 1

润洗上样 正己烷 2mL 80mL/min 0s 0s 3mL 2
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洗脱

正己烷+二氯甲烷

（1+9）
12mL 2mL/min 0s 30s 5mL 1

4 结果与讨论

土壤中硝基苯类属于较难检测的一类污染物，目前，大气、地下水中硝基苯的检测已有

标准方法，土壤中的测定方法还尚未统一，但针对整个实验流程中的净化环节，固相萃取使

得净化过程实现自动化，减少人力的消耗，且实验过程中使用的有机溶剂采用密封处理，降

低了对人体的伤害且仪器能精准的控制活化、上样、洗脱等溶剂流速，使样品净化的更为充

分。

注意事项

[1].参考方法中标明活化液液面消失前上样，因此第二阶段活化后无需设置等待时间，在

保持小柱中存有少量活化液的状态下上样。

[2].润洗上样中 80mL/min 的润洗速度可实现喷淋润洗，减少样品溶液的残留比，同时润

洗过程中应始终保持小柱填料上方留有液面。

[3].最后一步洗脱时在保证实验效率的基础上，需要设置氮吹及较大的空气助推，以保证

将洗脱液最大程度的收集。

[4].实验中用到的试剂均为色谱纯或同级别.
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