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摘要：采用正己烷液液萃取一超高压液相色谱法(紫外检测器)测定邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二甲酸二(2一乙基 

己基)酯的含量 ，确定的色谱条件为：流动相为甲醇／水，梯度洗脱 ：0～lmin一85／15(v／v)，1～4min一95／ 

5(v／v)，4～7min=85／15( ／V)；流速=o．300ml／min；柱温 35．0℃；检测波长 220nm；进样量 5 l。方法的 

检出限分别为 0．3／Lg／L和 0．4／~g／L，相对标准偏差分别为 1．59％～3．86％和 1．99％～3．86％，加标回收率分 

别为 95．0 ～99．7％和 98．0 ～106．5 ，满足环境监测的要求，可以用于饮用水中邻苯二甲酸酯的测定。 
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Abstract：In this work，a method for determination dibutyl phthalate(DBP)and di(2-ethyl— 

hexy1)phthalate(DEHP)by using n—hexane based liquid—liquid extraction coupled with U1一 

tra High Performance Liquid Chromatography(UHPLC)was investigated．Experimental re— 

sults indicated that the detection limits of DBP and DEHP were 0．3~g／L and 0．4t~g／L：re— 

coveries of the two phthalates were in the range of 95．0 ～ 106．5 ；relative standard devi— 

ation were in the range of 1．59 ～ 3．86 ．This method could be used for the detection of 

DBP and DEHP in environment． 
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邻苯二甲酸酯 (PAEs)是世界上生产量大、应 

用广泛的人工合成有机化合物之一 ，主要用作塑料 

的增塑剂L1]，是一类全球性的环境污染物，广泛存在 

于空气、水体、土壤及生物体内。该类化合物可以通 

过饮水、进食、皮肤接触 (化妆品 )和呼吸进入人 

体 ，对人体健康产生不 同程度的危害 ]。因此 ，美国 

等许多发达国家将邻苯二甲酸酯列为优先控制的有 

毒污染物⋯3]，我国环保部也将邻苯二 甲酸二丁酯 

(DBP)和邻苯二 甲酸二(2一乙基 己基)(DEHP)酯确 

定为饮用水 源地 8O项特定 监测项 目之 中。PAEs 

的分析 目前多用 GC、GC—MS、HPLC等方法 ，常用 

的水样前处理方法有液液萃取和固相萃取。我国 

《地表水环境质量标准》(GB 3838—2002)分别对生 

活饮用水源地水 中 DBP和 DEHP规定的限值为 

0．003 mg／L和 0．008 mg／L。本文建立液液萃取一 

超高压液相色谱法测定 DBP和 DEHP。该方法简 

便快速 ，能够大量 减少 有机 溶剂 的使用 量及分 析 

时间。 
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邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二甲酸二(2一乙基己基)酯 

标准品(购买国家有证的标准品)，浓度为 i000 mg／ 

L。氯化钠为分析纯，450℃烘 2h以上。甲醇为色 

谱纯 ，默克公司出品。超纯水经过 MiLLipore Q水 

处理系统处理，18．2MQ·cm。 

高效液相色谱仪：LC一20ADXR型，附带紫外检 

测器(SPD一20A)，日本岛津公司出品，色谱柱为岛津 

公 司 生 产 的 Shim—pack XR—ODSⅡ (75mm × 

2．0mm ×2／~m)。 

1．2 实验方法 

水样 品预处理 ；于 100ml容量瓶中加入 lOg氯 

化钠 ，取水样品到 100ml刻度 ，混匀，加入 lml正己 

烷震荡萃取 4min，静置分层，取上层有机相定容 

lml进行分析。校准 曲线 ：取有证 的标准品邻苯二 

甲酸二丁酯和邻苯二甲酸--(2一乙基己基)酯使用液 

(100mg／L)，于 100ml(含 10g氯化钠)水中，分别 

加入使用液 1／A、2 l、4 l、6 l、8tA、10 l，按水样品 

预处理步骤处理水样 品，配制成 0．1mg／L、0．2mg／ 

L、0．4mg／L、0．6mg／L、0．8mg／L、1．0mg／L的系列 

浓度点(最终萃取液定容到 lml计)。检出限测试： 

取以上两邻苯二甲酸酯有证标准样品，配制成接近 

检出限(O．2mg／L)的浓度点 ，重复进样 9次 ，按照中 

华人民共和国环境保护行业标准《环境监测分析方 

法标准制订技术导则》(H]／168—2010)进行测定计 

算。精密度和准确度试验：分别配制 0．3mg／L、0．5 

mg／L、0．9 rag／L(该浓度按最终萃取出定容的体积 

lml计算)3个不同浓度水平的水样，按水样品预处 

理步骤处理样品，重复进样 10次，进行精密度测试 

计算；在浓度水平为 0．3mg／L、0．5 mg／L、0．8 mg／ 

L 3个不 同浓度水 平的模拟水样 中分别 加标 0．2 

mg／L、0．3 mg／L、0．2 mg／L，进样 10次 ，进行加标 

回收率计算，以确定实验的准确度。 

色谱条件：流动相为甲醇／水梯度洗脱 0～lmin 

一85／15(V／V)，甲醇／水梯度洗脱 1～4min一95／ 

5(V／V)，甲 醇／水 梯 度 洗 脱 4～ 7min一 85／ 

15(V／V)；流速 一0．300ml／min；柱温 35．0℃；检测 

波长 220nm；进样量 5 l。 

2 结果与分析 

2．1 色谱条件选择 

通过对流动相 甲醇／水的不 同配比、流速 、柱温 

等参数试验，最终确定的色谱条件为：流动相为甲 

醇／水 ，梯度洗脱 ：O～lmin=85／15(V／V)，1~4min 
一 95／5(V／V)，4～ 7min一85／15(V／V)；流 速 一 

0．300ml／mim柱温 35．0℃；检测波长 220nm；进样 

量 5gl。由图 1可知，DBP的保 留时间为 1．76min， 

DEHP的保留时间为 4．63rain，能与溶剂峰分开，干 

扰少 。因此利用超高压液相 色谱 同时测定 DBP及 

DEHP，有进样量少、使用流动相少、出峰时间快的 

优点。 
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图 1 DBP和 DEHP的色谱曲线 

2．2 校准曲线绘制 

按照上述实验方法 的校准曲线方法，以浓度为 

横坐标 ，峰面积为纵坐标 ，绘 制工作曲线如 图 2所 

示 ，曲线的回归方程为：Y一15886x+2931，相关系 

数 R 一0．9990。曲线 的线性范 围是 0．1～1．0mg／ 

L，相关系数比较好。 

o OO o 25 o 50 o 75 1 OO 

浓度(mg／L) 

图 2 校准 曲线 

2．3 方法的检出限 

按 照上述实验方法的检出限测试方法，取 

100ml水样 分析，DBP浓度 (mg／L)为 0．166， 

0．175，0．187，0．193，0．181，0．181，0．163，0．166， 

0．181，2．7O，标准偏差 S一0．010；DEHP浓度 (mg 

／L)为 0．178，0．184，0．191，0．209，0．164，0．183， 

0．182，0．198，0．190，标准偏差 S一0．013；T(Ⅲ．99) 

值为2．896；计算得到方法的检出限DBP为 0．3／．tg／ 

L，DEHP为 0．4t~g／L。根据 GB3838—2002中地表 

水环境标准，DBP的限值为 3~g／L，DEHP限值为 

8~g／L，满足了环境监测分析的要求。 

2．4 精密度和准确度 

按照上述实 验方法的精 密度和准确度试验 方 

法，对低、中、高 3个不同浓度水平的水样，分别重复 
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表 3 邻苯二甲酸二丁酯(DBP)和邻苯二甲酸二(2一乙基己基)酯(DEHP)加标回收率结果 

进样 1O次 ，相 对 标 准 偏 差 DBP 为 1．59 ～ 

3．86 ，DEHP为 1．99 ～3．55 (表 1)。对 3个 

不同浓度水平的模拟水样中分别加标 0．2 mg／L、 

0．3mg／L、0．2 mg／L，进样 10次，加标回收率 DBP 

为 95．0 ～99．7 ，DEHP为 98．0 ～106．5 (表 

2)。表 1和表 2结果显示，精密度和加标回收率都 

能够满足环境监测的测定要求 。 

3 结束语 

本次试验结果表明，采用液液萃取一超高压液相 

反相色谱分离测定邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二甲酸 

二(2一乙基己基)酯含量，具有有机溶剂萃取用量少、 

流速低、流动相用量少、分析时间快等优点 ，而且方 

法的检出限、精密度 、加标 回收率等都能满足环境监 

测的测定要求 ，可以用 于饮用水源地水 中邻苯二 甲 

酸酯的测定 。 
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