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!!有机氯农药是一类含氯有机化合物$曾因广

谱(高效(价廉(急性毒性小而广泛使用%有机氯

农药 具 有 高 度 的 化 学(物 理 和 生 物 学 的 稳 定

性)(*$半衰期长达数年$在 自 然 界 极 难 分 解%由

于有机氯农药的脂溶性强$在食品加工过程中经

单纯的洗涤不能去除$容易在人体内蓄积$其慢

性毒性作用主要表现在侵害肝(肾及神经系统$
动物实验证实有致畸(致癌甚至致突变的+三致,
作用$因此在很多国家已相继被禁用$我国()’&
年停止生产$()’%年停止使用这类农药$但保留

ZZM农药登记和六氯苯的生产$分别作为生 产

三氯杀螨醇和五氯酚"钠#的中间体%环境中残

留的及新产生的有机氯农药通过各种途径危害

人体健康和环境安全$在水体中含量极低但对人

体危害极大$其含量大多在;:’+L级$而国内现

有气质联用法"*U源#测定有机氯农药方法检出

限高$无法满足分析的要求%为满足分 析 需 要$
本文在国内标准监测分析方法的基础上$借鉴国

外先 进 的 分 析 方 法 体 系$如 美 国 *KQ8!8方

法)!*$建立了圆盘萃取(色质联用 仪 及 选 择 离 子

法"FUE#定量分析水中有机氯农药的分析方法%
通过使用圆盘膜萃取$大大缩短样品的前处理时



间!萃取效率良好且可增加样品的取样量!同时

利用VC"EF法的选择离子法#FUE$扫描!有效

提高方法灵敏度%降低背景干扰%降低方法测定

检出限!检出限达到;:"+L级#("h(!$水平&本

方法的检出限优于美国*KQ8!85!方法的检出

限’!(!比美国*KQ8!85!方 法 的 检 出 限 低!!&
个数量级!能满足对水样分析的要求&

E!实验部分

EGE!仪器与试剂

#’)""8)?&H#美国Q:-.07>公司$气相色谱$
质谱 仪)圆 盘 FK* 装 置#*HGU$(’ZFc$及%?
++07I-$C(’ 的 固 相 萃 取 膜#美 国 F<;<.64公

司$)(!管氮吹仪#H$*GQKME((($)医用数控超

声波清洗器#c_$8""Z*型$#昆山市超声仪器有

限公司$)微量注射器#("$L$&
试剂用水*蒸 馏 水 过 纯 水 仪 后 制 成 纯 净 水

#电导率(’5!E’$!所 得 的 纯 净 水 中 应 无 干 扰

测定的杂质)甲醇%二氯甲烷%乙酸乙酯%丙酮#均
为进 口 优 级 纯$)盐 酸*%+4."L)亚 硫 酸 钠 和 无

水硫酸钠#均为优级纯$)标准中间液#购置浓度

为(""+:"L标准贮备液!溶剂丙酮$)内标和替

代物添加液#购置丙酮配制的浓度为8""+:"L
内标物和替代物$&

E5F!仪器的条件

毛细柱*JK$(EF#JK()")(F$’&&$&"+e
"5!8++e"5("$+)VC条件*载气#J0$流量*

(5"+L"+-7#恒 流$!无 分 流 进 样)进 样 口 温 度*

!#"f)柱 箱 程 序 升 温*%"f保 持%+-7!以8
f"+-7升至!?"f!(8f"+-7升至&""f!保

持8+-7)EF条件*离 子 源 温 度!&"f)接 口 温

度*&""f)电 子 轰 击 能 量*?"0G)质 量 扫 描 范

围*%8!%8",+<)溶 剂 延 迟*%5"+-7)全 扫 描

FCQH和FUE 方 式&FUE 扫 描 条 件*Z20..*8"
!(""+D06)目标*每个峰通过(8!!8次 循 环&

FUE分组时!一般使用低分辨率)但当选择离子

差小 于&时!使 用 高 分 辨 率&FUE 选 择 目 标 化

合物的特定离子见表!中FUE扫描离子&

E5H!测试步骤

E5H5E!样品 的 采 集 !样 品 必 须 采 集 在 玻 璃 瓶

中!在采样之前不能用水样预洗瓶子!水样必须

注满容器!瓶中不留顶上空间和气泡!自采样后

到萃取之前!所有样品必须%f冷藏并在暗处保

存!为了消除余氯等氧化性的物质对水样的氯解

作用!在采样点加亚硫酸钠#(L约%"!8"+:$!
而后加入水!待水样快满瓶时!加入盐酸!使;J
&!!目的是为了防止水样的生物降解!所有样品

应在(%天内 完 成 样 品 的 前 处 理&&"天 内 完 成

萃取物的分析&

E5H5F!样 品 制 备!先 使07I-$C(’膜 活 化#以 反

相膜07I-$C(’作 为 提 取 半 挥 发 性 有 机 物 的 分 离

膜!使用前依次用8+L!#乙酸乙 酯$P!#二 氯

甲烷$O(P(的混合物淋洗萃取膜!以除去膜上

杂质!浸渍冲洗时!用稳定的低真空保证膜和溶

液有适当的 接 触 时 间$!而 后 用8+L的 甲 醇 湿

润萃取膜!先少量添加!使膜浸渍(+-7!然后添

加剩余的甲醇!防止甲醇流干&再用8+L的纯

净水冲洗膜!保证膜在淋洗过程中不变干&接着

在8L的 水 样 中 添 加!8+L甲 醇!混 和 均 匀&
再往样品中添加("$L的替代物混匀!其在水中

浓度8$:"L&以!""+L"L的速度过膜8L的

水样!并完全抽真空萃取!待萃取完!继续抽真空

干燥("分 钟&用8+L乙 酸 乙 酯 冲 洗 瓶 内 壁!
然后将溶液加入萃取膜!用同样的步骤冲洗分液

漏斗!并调低真空度!保证膜和溶液有适当的接

触时间&
用二氯甲烷重复以上步骤&然 后 再 以 两 个

&+L!#乙酸乙酯$P!#二氯甲烷$O(P(的混

合物淋洗分液漏斗及加入萃取膜萃取!萃取液加

入收集器中!合并萃取液&以上合并的萃取液流

经8!?:无 水 硫 酸 钠 柱 干 燥!然 后 再 以 两 个&
+L!#乙酸乙酯$P!#二氯甲烷$O(P(的混合

物淋洗无水硫酸钠柱&收集所有萃取液和洗液

于同一浓缩管中&以上所有收集的淋洗液在浓

缩管中!用氮吹仪浓缩至"58!(5"+L#禁止浓

缩至小于"58+L$!加 入("$L的 内 标 物#8""
+:"L菲$[("$以乙酸乙酯定容至(+L&取!5"

$L进样&

E5H5H!内 标 法 校 正 曲 线!用 VC"EF的F6,7
和FUE分别进行分析!使用菲$[("作为内标!将
内标物直接加入到每个曲线点中!配制8个点浓

度"%8"%(""%(8"%!""7:"L的校正标准溶液!按
样品分析法分析每个校正标准溶液!检查各组分

的色 谱 行 为 和 质 谱 灵 敏 度!要 求 色 谱 峰 窄 且 对

称!多数无拖尾!灵敏度高!按下式计算响应因子

#Rd$*

RdOMN"$DM$D"N
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式中!MN"M$D分别为分析组分"内标物 定 量

离子 积 分 丰 度#"N""$D分 别 为 被 吹 扫 的 分 析 组

分"内标物的浓度$
计算每种 组 分"标 记 化 合 物 的 平 均 Rd#平

均Rd的RFZ应小于!"N$

E5H5I!定量计算!测得未知物的定量离子峰面

积MN%后!根据校正曲线!用公式

"N%O
MN%"$D
RdM$D

计算实际 样 品 浓 度"N%$上 述 过 程 由 计 算

机软件处理完成$

F!结果与讨论

F5E!谱图

用谱图(中的保留时间和表!的保留时间

对照!可以确定谱图(中各峰的标准物质$测试

条件见(5!中的仪器条件$

F5F!实验条件的选择

F5F5E!样品前处理的选择!从环境水样中富集

分离半挥发性物质的方法有液液萃取"液固萃取

及固相微萃取!其中液固萃取又分圆筒型固相及

圆盘型固相&即圆盘萃取’$
目前!半挥发性有机物测定样品的前处理多

用液液萃取法!这一方法的缺点有(&(’萃取操作

需要反复多次进行!操作步骤多!样品转移的过

程中容易引起损失!引起误差的机会多!重复性

差#&!’需要使用大量的溶剂!不但对人体的健康

有一定的影响!而且对环境造成影响#&&’处理过

程中产生乳化现象#&%’浓缩富集的倍数往往达

不到环境质量标准的要求$本文采用目前国际

较为通用的有机物前处理 方 法)))固 相 萃 取 法

进行样品的前处理!并对柱式&6,A>A-[:0’固相萃

取和圆盘固 相 萃 取&[-Da’两 种 不 同 的 固 相 萃 取

方式进行比较研究$认为圆盘固相萃取方式处

理过程中不会产生乳化现象!它采用高效"高选

择性的吸 附 剂&固 定 相’!能 显 著 减 少 溶 剂 的 用

量!简化样品的处理过程!同时所需费用也有所

减少$一般说来固相萃取所需时间为液液萃取

的(*!!费用为液液萃取的(*8!且处理的样品量

大!处理速度快!不易堵塞!可达到分析方法要求

的前处理目的与效果$故选择圆盘固相萃取$

F5F5F!圆盘萃取条件的选择

&(’圆盘萃取的分离模式选择非常重要!一

般应考虑以下几个方面+&,(
待分离有机物极性应当与固相吸附 剂 极 性

匹配$一般而言!非极性有机物分离应采用反相

固相萃取#中等极性有机物分离正反相两种模式

都可 以#而 亲 水 极 性 有 机 物 应 采 用 正 相 固 相 萃

取$本实验采用反相圆盘型固相萃取$
固相萃取都是用固体吸附剂从液态 样 品 中

分离有机物!因而待分离有机物所用的溶剂决定

固体吸附剂和分离模式的选择$如溶解样品的

溶剂是乙烷!就不能选择反相固体萃 取$反 之!
若溶解样品的溶剂是水或甲醇!则不能选择正相

固体萃取$本实验测定水中有机物含量!所用的

溶剂是水和甲醇!因而07I-$C(’膜在使用前须依

次用乙酸乙酯"二氯甲烷洗涤!并用甲醇和试剂

活化$本实验采用反相圆盘型固相萃取$

图E!有机氯农药的标准谱图

J.=GE!62=+,4?>742.,080:-.?.90::-+,9+29:80?-2*3
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!!!!"圆盘型固相萃取膜的选择#通过实验选

择07I-$C(’膜$07I-$C(’膜 为 一 个 含 有 表 面 改 良

硅的多孔玻璃纤维基体$使用玻璃纤维基体可以

实现高流速$同时又能减少微粒堵塞%07I-$[-Da
基体厚而硬$可以捕获流经它的各种微粒%与之

相比$聚四氟乙烯薄膜圆盘薄&软&易起皱$而且

如果样 品 含 有 微 粒$易 堵 塞%因 此 本 实 验 选 用

07I-$C(’膜%
!&"圆盘型固相萃取流速的选择#通过实验

选择减压萃 取 方 式$萃 取 流 速 为#!""+L’+-7$
在此条件下样品的准确度和精密度都能达到满

意的结果%
!%"膜萃取过程的注意事项#用甲醇活化时

要防止甲醇流干%而后用8+L纯净水冲洗膜$
保证膜在淋洗过程中不变干$以避免薄膜介质的

空隙中形成空气$液体界面$降低萃取效率%

F5F5H!实验仪器条件的选择

!("仪器的性能检验

向仪器中进样($L浓度为8"7:’+L的仪

器性能 检 验 标 准!K*E"$K*E 含 有;$;j$ZZM
和异狄氏剂$使用时稀释成8"7:’+L的标准溶

液%;$;j$ZZM和异狄氏剂的降解量应分别低于

!"N$两者之和小于&"N%
如果仪器连 续 进 行 分 析 超 过(!1$则 需 重

新分析K*E%
!!"VC’EF仪器调谐及质量标定

分析样品&做 全 扫 描!FCQH"前$在 自 动 调

谐基础上$先用仪器厂家提供的校正标样全氟三

丁胺!KdM̂ Q"对 仪 器 进 行 ZdMKK调 谐$并 满

足相应 要 求(针 对 FGTC测 定$还 需 注 入 (5"

$L浓度为8"$:’+L的十氟三苯基磷!ZdMKK"
溶液$采集+’:%8!%8"之间的质谱图$其离子

丰度应满足表(要求)(*%根据全扫描结果$做选

择离子!FUE"的选择分析前$先用仪器厂家提供

的校正标样全氟三丁胺对仪器进行自动调谐$以
提高灵敏度分析%

!&"色谱和质谱条件的选择

在上述色谱和质谱条件下$得到标准溶液的

色谱图!见!5(谱图("$并根据样 品&加 标 样 品

的色谱图可知#在所采用的色谱和质谱条件下$
目标组分得到了很好的分离$且未发现杂质峰的

干扰%

表E!十氟三苯基磷!1JA"""离子丰度规范要求

A+;70E!N4,+;*,9+,?0?2.-02.+5421JA""

质荷比!+’:" 相对丰度规范

8( ()’峰!基峰"的&"$#"N

#’ 小于#)峰的!N

?" 小于#)峰的!N

(!? 基峰的%"$#"N

()? 小于()’峰的(N

()’ 基峰$丰度(""N

()) ()’峰的8$)N

!?8 基峰的("$&"N

&#8 大于基峰的(N

%%( 存在且小于%%&峰

%%! 基峰或大于()’峰的%"N

%%& %%!峰的(?$!&N

!%"特征离子的选择

在全扫描方式下$所有离子的响应信号都被

采用$利用目标化合物的保留时间和主要离子的

质荷比!+’:"确定待测组分$使检测结果更为可

靠%待分析化合物得到最终确认需满足以下标

准#("目标化合物与标准化合物的保留时间偏差

小于("N(!"标 准 质 谱 图 的 相 对 离 子 丰 度 高 于

("N以上$所有离子在样品质谱图要存在(&"目

标化合物选择离子的相对丰度与标准化合物的

偏差小于!"N%
全扫描方式下$所有离子的响应信号都被采

用$每个离子采集时间短(而在选择离子检测方

式下$仅对待测组分的定性和定量离子信号进行

采集$因而大大提高了灵敏度$减少了杂质峰的

干扰%从所使 用 VC’EF体 系 全 扫 描 图 谱 中 选

择合适的离子$每种化合物选择两到三个离子%
选择离子时应注意要减少样品杂质干扰$尤其是

减少与目标化合物相近的流出杂质干扰$调整每

一组保留时间![20..>-+0"$以保证每个峰 通 过

(8!!8次循环%选择离子应选择每一目标化合

物高质量&丰度大&化合物特有的&最有特征的离

子作为扫描的选择离子%同时还应考虑对称性

高且重现性好的离子及选择与柱流失碎片离子

不同的离子%

FUE分组分 配 原 则#前 一 个 峰 终 点 和 后 一

个峰起点的间距!差"要大于&秒%分组时$基本

在两个化合物中间偏后%
本实验的FUE选择目标化合物的特定离子
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见表(!

F5H!方法的准确度!精密度和检出限

加入 标 准"使 其 在8L水 样 中 浓 度 为!""
7:#L"重复圆盘萃取&次"计算各组分测定浓度

及方法的准确度"用回收率表示!
配置浓度为8"7:#L的水样溶液"重复圆盘

萃取#次"计算各组分的精密度"用相对标准偏

差RFZ表 示"并 用 下 式 计 算 各 组 分 的 检 出 限

EZL$EZLOF"&5(%&"其 中F为 平 行 分 析 的

标准偏差!
要求各组分及标记化合物的平均准 确 度 应

在?"N!(&"N之 间"相 对 标 准 偏 差RFZ应 小

于!"N!
方法的检出限%精密度和准确度见表!!
本方法的检出限 优 于*KQ8!85!方 法 的 检

出限&!’"比*KQ8!85!方法的 检 出 限 低!!&个

数量级!

表F!圆盘膜萃取!色质联用仪及选择离子法"(N’法#的(N’扫描离子!回收率和精密度

A+;70F!(?+,.4,$20?4/02<+,9820?.:.4,45*:.,=("O9.:M

0Y-2+?-.4,&Z%%’(D.->:070?-09.4,34,.-42.,=3490

排号 名称 C4+;4<7[
保留时间

(+-7)

真值浓度

(7:#L)

实测浓度

(7:#L)

回收率

(N)

相对标准

偏差RFZ
(N)

检出限

(7:#L)
FUE

扫描离子

( 氯唑灵 >0AA,]4.0 !"5") !""5"" (#85)# ’!5) ( (58% !((#(’&

! 地茂散 61.4A470= !(5%" !""5"" (#?5%! ’&5? (5) &5"# ()(#!"#

& (六六六 ,.;1,$̂ JC !%5)8 !""5"" (?!5! ’#5( "5) (5%? !()#(’(

% )六六六 =0>,$̂ JC !85%’ !""5"" (##5%’ ’&5! "5? (5"& !()#(’&

8 &六六六 [0.>,$̂ JC !#5() !""5"" (8’5#& ?)5& &5) #5(! !()#(’(

# 西玛津 D-+,]-70 !#5&8 !""5"" !!(5&( ((( !5’ %5%% %%#!"(

? *六六六 :,++,$̂ JC !#5%% !""5"" !(?5#% (") (%5) !&5% !()#(’(

’ 阿特拉津 ,>A,]-70 !#5#" !""5"" !%#5!8 (!& !58 &5)& !""#!(8

) 百菌清 61.4A4>1,.47-. !?5(! !""5"" (?85"# ’?58 (58 !5!’ !###!#%

(" 七氯 10;>,61.4A !)5%8 !""5"" (’’5(8 )%5( "5( "5#8 !?!#(""

(( 甲草氨(草不绿) ,.,61.4A !)5?" !""5"" (#!5?# ’(5% "5? (5(8 (#"#(’’#%8

(! 艾氏剂 ,.[A-7 &"5?& !""5"" (#!58! ’(5& (5! (5’# !#&###

(&
四 氯 代 对 苯 二 甲

酸二甲酯
Z,6>1,. &(5%% !""5"" (#%5)’ ’!58 "5% "58? &"(#!))#&&!

(% 环氧七氯 10;>,61.4A0;4/-[0 &!5"8 !""5"" (#’5"% ’% "5& "5%’ &8&#&88

(8 ($氯丹 ,.;1,$61.4A[,70 &!5’% !""5"" (#"5"# ’" (% !(5&& &?&#&?8

(# 硫丹+ 07[4D<.B,7. &&5&" !""5"" !"(5&’ ("( (5( (58# !%(#()8

(? &$氯丹 :,++,$61.4A[,70 &&5%? !""5"" !!(5#8 ((( "5& "5%! &?&#&?8

(’ 反式九氯 >A,7D$747,61.4A &&5’! !""5"" !"#5’’ ("& "5! "5&) %")#%"?

() 狄氏剂 [-0.[A-7 &%5!" !""5"" (?85"% ’?58 "5’ (5! ?)#!#&

!" 滴滴溢 ;";$ZZ* &%58( !""5"" (?(58? ’85’ "5? (5"8 !%##&(’

!( 异狄氏剂 07[A-7 &%5?’ !""5"" !((5&! ("# 85! ’5(# ’(#!#&

!! 硫丹% 07[4D<B,7.. &%5)" !""5"" (#&58( ’(5’ &5% 85&( ()8#!&?

!& 异狄氏醛 07[A-7,.[013[0 &85%’ !""5"" !(’5(% (") %5! #5# &%8##?

!% 滴滴滴 ;";$ZZZ &85?& !""5"" !%%58? (!! "5) (5&) !&8#!8(

!8 杀螨酯 61.4A4=07]-.,>0 &85?? !""5"" !!&5!& ((! (5& !5") !8(#(&)

!# 硫丹硫酸酯 07[4D<B,7D<.B,>0 &#5&? !""5"" (#(5#’ ’"5’ "5? (5"& !?!#&’?#!!)

!? 滴滴涕 ;";$ZZM &?5(8 !""5"" !!(5## ((( (5( (5#8 !&8#!&?#(#8

!’ 甲氧滴滴涕 +0>14/361.4A &)5() !""5"" (%&5&# ?(5? &5! 85( !!?#!!’

!) 顺$苄氯菊酯 6-D$;0A+0>1A-7 %!58! !""5"" !&%5%? ((? (58 !5&? (’&#(#&

&" 反$苄氯菊酯 >A,7D$;0A+0>1A-7 %!5?’ !""5"" !!(58( ((( &58 858! (’&#(#&
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F5I!干扰的消除

在气相色谱中!干扰物与待测物在同一色谱

柱具有相同保留时间现象经常发生!而在定量时

又容易出现!特别是对污染物不明样品更容易造

成假阳性"另一问题是只以色谱峰面积或峰高

进行定量!常出现色谱峰响应值比较低!或被干

扰峰包容!不能进行峰积分或峰积分不准确"色

质联 用 仪 及 选 择 离 子 法 分 析 定 量!除 保 留 时 间

外!还可根据质谱图及特征离子进行确认!这是

解决这些问题有效方法"
F5U!提高仪器灵敏度的方法研究

在分析化学中!对于研究方 法 的 本 身!应 从

提高方法的灵敏度#选择性及分析速度!如何应

用物理与化学中的理论来发展新颖的分析技术

与方法!以满足环境监测对分析化学提出的新目

标和新要求"特别是对于环境中有毒有害的有

机污染物!其含量通常以痕量#超痕量的浓度水

平存在于环境中!且样品的基体干扰物复杂"为

此!提高仪器的灵敏度!方法检出限以及消除基

体的干扰!以达到衡量监测的环境样品是否达到

环境质量标准的要求!是环境中有毒有害的有机

污染物测 定 技 术 的 关 键"本 文 采 用 VC$EF选

择离子检测技术!即在VC$EF分析中选择高质

量#丰度大#化合物特有的#最有特征的离子作为

扫描的选择离子!连续加以检测!记录离子强度

随时间 的 变 化"在 本 实 验 条 件 下!一 次 可 分 离

&"种有机氯 农 药!大 大 提 高 了 目 标 污 染 物 的 检

出灵敏度!提高了分析物与基体以及其他干扰物

质的分离度!从而达到改善方法灵敏度#选择性

以及提高分析效率的目的"
F5S!质量保证!质量控制

F5S5E!溶剂空白!首先分别对所有使用的溶剂

进行纯度考察"农残级的所有使用溶剂浓缩至

(5"+L后进样!只有酞酸酯检出!该增塑剂可能

来自试剂瓶盖!因沸点较高而难以蒸馏除去!但

其浓度接近方法检出限水平!可认为这些试剂是

适合本实验使用的"
F5S5F!07I-$C(’膜空白!07I-$C(’膜在使用前须

用8+L!%乙酸乙酯&P!%二氯甲烷&O(P(的

混合物淋洗萃取膜!收集洗涤液浓缩至(5"+L
进样!用于检查膜上是否有可被洗脱且干扰测定

的杂质"
F5S5H!现场试剂空白!样品在运输和贮藏过程

中可能会受到污染"在采样#加固定剂和运输的

全过程中携带纯水作为现场试剂空白来检查此

类污染"
F5S5I!全程序空白!用处理过的纯水代替水样

分析!考察水样全程序分析水样的污染情况"

F5S5U!分析过程中的质控

%(&内标 及 标 记 物 的 定 量 离 子 积 分 面 积 在

一段时间内要保持相对稳定!内标的漂移不得大

于8"N!实验室 加 标 样 的 积 分 面 积 也 应 相 对 稳

定"
%!&一个班次内!每批样品做一个实验室试

剂空白"
%&&一个班次内!每批样品做一个实验室加

标空白!计算准确度!并检查是否达到方法检出

限!在继续分析其他样品前!将以上计算结果补

充到控制图中"
%%&一 组 现 场 样 品 应 分 析 一 个 现 场 试 剂 空

白"
%8&每天分析样品时!均需做连续校正!以评

价色谱系统是否正常"
%#&至少每三个月!做一个加标空白平行样!

以检定实验室测量精度!将测定经过补充到控制

图中"
%?&至少每三个月!分析一个外部质控样!结

果须达到相应的准确度"
%’&高#低浓度的样品交替分析时会产生残

留性污染"为避免此类污染!在分析特别高浓度

的样品后要分析一个实验室试剂空白%LR̂ &"
F5Q!样品的测试

用本方法对江河水样进行多个点位测定!并
进行加标回收及平行样试验!平行样的相对标准

偏差及加标回收率结果符合要求"相对标准偏

差小于(8N!加标回收率在?"N!(&"N之间"

H!结!论

圆盘萃取#色质联用仪及选择离子法%FUE&
法可有效提高仪器灵敏度#降低背景干扰#降低

方法测定检出限!检出限达到;:$+L级%("h(!&
水平"此方法应用于水样分析!相对标准偏差小

于(8N!加标回 收 率 在?8N!(!8N之 间!分 析

结果的精密度和回收率良好!结果满意"同时本

方法应用实际水样检测!结果满意!满足水体中

有机氯农药分析的要求"
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